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“北京: 


本 书 分 为 六 章 ， 包 括 分 析 化 学 实验 基础 知识 部 分 和 实验 部 分 。 第 1 一 3 章 是 实验 基础 知识 部 分 ， 主 
要 介绍 分 析 化 学 实验 目的 与 基本 要 求 、 分 析 化 学 实验 基本 知识 与 基本 技能 、 常 用 分 析 仪器 及 使 用 方法 。 
第 4 一 6 章 是 实验 部 分 ， 精 选 了 50 个 实验 ， 包 括 基础 实验 34 个 、 综 合 实验 8 个 和 设计 实验 8 个 ， 主 要 内 
容 涉 及 化 学 分 析 ( 酸 碱 滴定 、 配 位 滴定 、 氧 化 还 原 滴定 、 沉 淀 滴定 、 重 量 分 析 ) 及 一 些 常用 的 仪器 分 析 
(电位 分 析 、 色 谱 分 析 、 光 学 分 析 )， 实 验 的 测试 对 象 包 括 化 学 试剂 、 工 业 品 、 药 物 、 食 品 、 矿 物 、 土 
壤 、 植 物 、 蔬 果 和 水 等 。 

本 书 可 作为 人 化学、 化工、 生物、 食品、 材料 、 农 学 、 海 洋 、 环 境 及 相关 专业 的 分 析 化 学 实验 教材 ， 
也 可 作为 科研 、 生 产 部 门 相关 专业 人 员 的 参考 书 。 
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实验 教学 是 培养 学 生 实 践 动手 能 力 和 创新 能 力 的 重要 手段 。 重 视 实 验 教学 环 
节 、 创 新 实验 教学 模式 、 优 化 实验 教学 内 容 、 统 筹 规 划 和 顶层 设计 实验 课程 的 教学 
与 管理 ， 是 大 学 强化 实践 育 人 环节 、 推 动人 才 培 养 模式 改革 的 重要 组 成 部 分 ， 是 现 
代 高 等 教育 经 受 社会 满意 度 检 验 、 大 学 毕业 生 接 受 技 术 人 才 市 场 考验 的 有 力 保障 。 

化 学 基础 实验 是 理 、 工 、 农 、 医 等 化 学 化 工 及 相关 专业 实验 教学 的 重要 内 容 。 大 
学 化 学 化 工 相关 专业 实验 课程 较 多 ,一 般 院 校 均 同时 开设 无 机 化 学 实验 、 分 析 化 学 
实验 、 有 机 化 学 实验 、 物 理化 学 实验 、 生 物化 学 实验 及 化 学 工程 与 工艺 专业 实验 等 
课程 ， 这 些 课程 内 容 相 互 关 联 ， 知 识 点 交叉 重 萤 。 而 目前 的 化 学 化 工 基础 实验 类 教 
材 大 多 为 单独 编写， 导致 各 实验 课程 教材 内 容重 复 ， 同 一 知识 点 多 处 讲授 ， 甚 至 同 
一 知识 在 不 同 课程 教材 里 存在 表述 偏差 等 问题 ， 容 易 使 学 生产 生 困 扰 ， 也 使 有 限 的 
学 时 得 不 到 有 效 利用 。 因 此 ， 统 筹 编写 一 套 组 织 结构 合理 、 内 容 精 炼 、 系 统 全 面 、 
学 科 针 对 性 强 、 专 业 特 色 鲜 明 、 易 教 易 学 的 化 学 化 工 基 础 实验 系列 教材 ， 将 有 助 于 
化 学 化 工 及 相近 学 科 专 业 的 人 才 培 养 。 

海南 大 学 是 海南 省 唯一 的 一 所 “211 工程 ”综合 性 大 学 ， 在 理 、 工 、 农 等 学 科 领 域 具 
有 丰富 的 化 学 化 工 实践 教学 经 验 。 海 南大 学 依托 “海南 省 化 学 工程 与 技术 省 级 重点 学 科 ”、 
"海南 省 化 学 化 工 实验 教学 示范 中 心 ” 和 “化 学 工程 写 工 艺 海 南 省 特色 优势 专业 ”， 和 攒 借 在 
化 学 化 工 领域 五 十 余年 的 教学 经 验 ， 组 织 数 十 名 长 期 从 事 一 线 教 学 的 教师 ， 编 写 了 本 套 化 
学 化 工 基础 实验 系列 教材 ， 包 括 《 无 机 化 学 实验 》、《 分 析 化 学 实验 》、《 有 机 化 学 实验 入 
《物理 化 学 实验 》、《 生 物化 学 实验 》 及 《化 学 工程 与 工艺 专业 实验 》。 教 材 力求 在 内 容 选择 
及 结构 编排 上 呈现 科学 性 、 系 统 性 、 适 用 性 、 合 理性 和 新 颖 性 ， 兼 备 内 容 的 深度 与 广度 ， 
循序 渐进 ， 帮 助 学 生 系统 全 面 地 掌握 化 学 化 工 基础 实验 知识 及 操作 技能 。 本 系列 教材 适用 
面 广 ， 可 作为 普通 高 校 各 类 化 学 化 工 类 、 生 物 类 、 农 学 类 、 海 洋 类 、 食 品类 、 环 境 类 等 专 
业 本 科 生 实验 课 教 材 。 
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本 套 教 材 由 教育 部 高 等 学 校 化 工 类 专业 教学 指导 委员 会 委员 、 “海南 省 化 学 工程 
与 技术 省 级 重点 学 科 ” 责 任教 授 张 玉 苑 组 织 编写 , 《无 机 化 学 实验 》 由 尹 学 琼 教授 、 
《分 析 化 学 实验 》 由 罗 盛 旭 教 授 、《 有 机 化 学 实验 》 由 朱文 教授 、《 物 理化 学 实验 》 由 
庞 素 娟 教授 、《 生 物化 学 实验 》 由 罗 先 群 副 教授 、《 化 学 工程 写 工艺 专业 实验 》 由 孙 
中 亮 副 教授 具体 负责 编写 。 

希望 通过 本 套 教 材 的 出 版 与 推广 使 用 ， 能 够 促进 化 学 化 工 实验 教学 环节 的 改革 与 创 
新 ， 提 高 学 生 的 动手 能 力 与 创新 能 力 ， 为 “卓越 工程 师 教 育 培 养 计划 ”背景 下 的 理工 科 创 
新 型 人 才 培 养 提供 教学 支持 。 


大 学 化 学 化 工 基础 实验 系列 教材 编 委 会 
2015 年 5 月 
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分 析 化 学 实验 是 高 等 院 校 理 、 工 、 农 、 医 等 相关 专业 的 重要 基础 课 之 一 ， 是 大 学 化 学 
化 工 基础 实验 系列 课程 的 重要 组 成 部 分 。 通 过 该 课程 的 学 习 ， 可 以 加 深 对 分 析 化 学 基础 理 
论 及 知识 的 理解 ， 正 确 和 熟练 地 掌握 分 析 化 学 实验 技能 和 基本 操作 ， 培 养 学 生 严 谨 、 实 事 
求 是 的 科学 态度 ， 确 立 严 格 的 量 的 概念 ， 提 高 观察 、 分 析 和 解决 问题 的 能 力 ， 为 学 习 后 续 
课程 及 科研 工作 打下 良好 的 基础 。 

本 教材 在 海南 大 学 材料 与 化 工学 院 分 析 化 学 课程 组 多 年 的 实验 教学 经 验 基 础 上 ， 从 高 等 院 
校 化 学 化 工 类 专业 人 才 的 培养 需要 出 发 ， 兼 顾 其 他 理工 、 农 医 类 相关 专业 的 特点 ， 参 考 同类 优 
秀 教材 编写 而 成 。 编 写 中 立足 基础 训练 ， 重 视 综合 性 、 设 计 性 实验 ， 内 容 编排 循序 渐进 ， 注 意 
教材 内 容 的 应 用 性 、 实 用 性 和 适用 性 ， 强 调 培 养 学 生 良 好 的 科学 素养 和 独立 解决 实际 分 析 测 试 
问题 的 能 力 。 本 书 主 要 内 容 包括 基础 知识 和 实验 两 部 分 。 第 1~3 章 是 实验 基础 知识 部 分 ， 主 
要 介绍 分 析 化 学 实验 目的 写 基 本 要 求 、 分 析 化 学 实验 基本 知识 写 基 本 技能 、 常 用 分 析 仪 器 及 使 
用 方法 。 第 4~6 章 是 实验 部 分 ， 精 选 了 50 个 实验 ,包括 基础 实验 34 个 、 综 合 实验 8 个 和 设计 
实验 8 个 ， 主 要 内 容 涉及 化 学 分 析 ( 酸 碱 滴定 、 配 位 滴定 、 氧 化 还 原 滴定 、 沉 淀 滴 定 、 重 量 分 
析 ) 及 一些 常用 的 仪器 分 析 ( 电 位 分 析 、 色 谱 分 析 、 光 学 分 析 )， 实 验 测试 对 象 包括 化 学 试剂 、 
工业 品 、 和 药物、 食品、 矿物、 土壤、 植物、 蔬果 和 水 等 。 编 写 中 强化 了 练习 题 的 内 容 ， 尤 其 在 
基础 实验 部 分 ， 增 加 了 选择 题 和 填空 题 ， 以 引导 学 生 加 强 思 者 与 练习 ， 将 理论 知识 与 买 践 知 识 
很 好 地 融会 贯通 。 

本 书 由 分 析 化 学 省 级 精品 课程 的 15 位 教师 共同 编写 完成 ， 具 体 分 工 为 : 第 1 章 ( 罗 
盛 旭 、 梁 志 群 )， 第 2 章 〈 张 绍 芬 、 罗 盛 旭 )， 第 3 章 ( 染 振 益 、 罗 明 武 )， 第 4 章 《〈 范 春 
蕾 、 罗 盛 旭 、 罗 明 武 、 梁 志 群 、 张 才 灵 、 张 绍 芬 、 梁 振 益 、 刘 江 、 王 江 、 王 华 明 、 刘 坚 )， 
第 5 章 〈 梁 志 群 、 刘 江 、 张 绍 芬 、 牛 成 )， 第 6 章 〈 梁 志 群 、 胡 广 林 、 甘 长 银 、 罗 明 武 、 
刘 江 、 峭 涛 )， 附 录 〈 张 绍 芬 、 梁 志 群 )， 练 习题 〈 罗 明了 武 )。 全 书 由 罗 盛 旭 、 范 春 蕾 担任 
主编 ， 罗 明 武 、 染 志 群 、 张 绍 芬 、 梁 振 益 担任 副 主 编 ， 对 全 书 进行 组 织 、 审 阅 和 修改 。 最 
后 由 主编 通读 和 审定 。 

本 书 在 编写 过 程 中 ， 得 到 了 海南 大 学 材料 与 化 工学 院 的 支持 和 指导 ， 得 到 海南 省 中 西部 高 
校 提 升 综合 实力 工作 资金 项 目的 支持 ， 在 此 一 并 致 以 表 心 的 感谢 。 

限于 编者 的 水 平 ， 书 中 难免 存在 不 尽 完善 之 处 ， 奶 请 同行 专家 和 读者 批评 指正 。 


编 者 
2015 年 10 月 
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1.1 学 习 分 析 化 学 实验 的 目的 


分 析 化 学 是 化 学 的 重要 分 支 学 科 之 一 。 分 析 化 学 理论 课 和 分 析 化 学 实验 课 是 大 学 化 学 
化 工 类 及 相关 专业 的 重要 基础 课 。 两 者 皆 单 独 设 课 ， 且 后 者 往往 占有 更 多 的 学 时 和 学 分 ， 
原因 是 分 析 化 学 是 一 门 实践 性 很 强 的 学 科 。 分 析 化 学 实验 课 的 任务 是 使 我 们 进一步 加 深 对 
分 析 化 学 基础 知识 、 基 本 理论 和 分 析 方 法 基本 原理 的 理解 ， 正 确 和 较 熟 练 地 掌握 分 析 化 学 
实验 的 技能 与 基本 操作 ， 树 立 严 格 的 “ 量 ” 的 概念 ， 培 养 严谨 细致 的 工作 作风 和 实事 求 是 
的 科学 态度 ,训练 科学 研究 素质 ， 提 高 观察 、 分 析 和 解决 问题 的 能 力 ， 为 学 习 后 续 课 程 和 
将 来 从 事 科 学 研究 及 实际 工作 打下 良好 的 基础 。 

分 析 化 学 实验 通过 在 教师 指导 下 ， 学 生 独 立地 完成 实验 操作 、 观 察 和 记录 实验 现象 、 发 现 和 
分 析 问 题 、 归 纳 和 总 结 知识 、 扎 写 报告 和 小 论文 等 多 方面 的 训练 ， 使 学 生 达 到 如 下 学 习 目的 。 

@ 使 学 生 系 统 、 全 面 地 加 深 对 分 析 化 学 的 基本 理论 和 基本 概念 的 理解 ， 在 此 基础 上 
掌握 基本 分 析 方 法 的 原理 及 应 用 ， 并 了 解 其 相关 应 用 领域 。 

@ 对 学 生 进 行 严格 的 分 析 化 学 实验 基本 操作 与 技能 的 训练 ， 树 立 严 格 的 “ 量 ” 的 概 
念 ， 学 会 常用 分 析 装 置 及 仪器 的 使 用 。 

@ 培养 学 生 独 立 进行 实验 、 组 织 与 设计 实验 的 能 力 。 

@ 培养 学 生 严 说 认真 和 实事 求 是 的 科学 态度 、 良 好 的 实验 作风 和 环境 保护 意识 。 

@ 培养 学 生 综 合 应 用 分 析 化 学 及 有 关 学 科 的 知识 ， 组 织 、 完 成 分 析 实 验 任 务 和 开展 
分 析 方法 研究 的 能 力 ， 为 后 续 的 有 关 专 业 基础 课程 的 学 习 打 下 基础 。 


1.2 分 析 化 学 实验 课程 基本 要 求 


分 析 化 学 实验 是 在 教师 的 正确 引导 下 由 学 生 独 立 完成 的 ， 因 此 实验 效果 能 否 达到 分 析 
化 学 实验 的 目的 ， 与 学 生 、 教 师 的 正确 态度 和 方法 密切 相关 。 
学 生 是 学 习 的 主体 ， 为 了 学 好 该 课程 并 达到 预期 的 目的 ， 在 学 习 过 程 中 应 做 好 以 下 
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几 点 。 

@ 课 前 必须 认真 预习 ， 理 解 实 验 原理 ， 了 解 实验 过 程 和 所 用 仪器 的 工作 原理 与 基本 
结构 组 成 ， 明 确实 验 步骤 ， 写 好 预习 报告 。 

@ 了 解 实验 室 和 实验 的 注意 事项 ， 确 保安 全 ， 明 确 突 发 事件 的 应 急 措施 。 

@ 了 解 相 关 分 析 方 法 的 特点 、 应 用 范围 及 局 限 性 。 学 习 如 何 根据 试 样 情况 、 分 析 目 
的 、 对 结果 的 要 求 等 ， 选 择 更 适宜 的 分 析 方 法 和 测试 条 件 。 

@ 学 习 和 掌握 相关 分 析 方 法 的 实验 技术 ， 包 括 样 品 处理 方 法 和 仪器 操作 方法 ， 严 格 
遵守 操作 规程 ， 未 经 指导 教师 允许 ， 不 应 随意 改变 仪器 工作 状态 或 随意 更 换 、 拆 印 仪器 的 
零 部 件 。 

@ 保持 实验 室内 安静 ， 以 利于 集中 精力 做 好 实验 。 保 持 实 验 台面 清洁 ， 玻 璃 器 严 、 
仪器 设备 摆 放 整齐 有 序 。 爱 护 仪器 和 公共 设施 ， 公 共 药 品 用 完 后 放 回 原 处 ， 仪 器 用 完 后 恢 
复 到 初始 状态 。 

@ 各 种 测量 的 原始 数据 和 分 析 方 法 参数 ， 必 须 随时 记录 在 专用 的 实验 记录 本 上 ， 不 
得 记 在 其 他 任何 地 方 ， 不 得 涂改 原始 实验 数据 。 

@ 学 习 和 掌握 实验 数据 的 处 理 方法 。 化 学 分 析 的 基本 实验 ， 其 实验 结果 的 相对 平均 
偏差 ， 一 般 要 求 不 超过 0. 3%。 仪 器 分 析 的 基本 实验 ， 一般 要 求实 验 结果 的 相对 标准 偏差 
不 超过 5%。 自 拟 方 案 和 复杂 组 分 的 分 析 实 验 可 适当 放宽 要 求 。 

@ 实验 过 程 注意 节约 使 用 实验 耗材 、 水 、 气 、 电 等 。 取 用 试剂 时 应 看 清 标 签 ， 以 免 
因 误 取 而 造成 浪费 和 实验 失败 。 洗 涤 仪 器 用 水 要 遵循 “少量 多 次 ”的 原则 。 要 树立 环保 意 
识 ， 在 保证 实验 准确 度 要 求 的 情况 下 ， 尽 量 降低 有 毒 有 害 化 学 物质 的 消耗 和 排放 ， 废 固 与 
废 液 应 收集 和 处 理 ， 切 勿 随意 倒 信 水槽 中 ， 以 免 腐 蚀 下 水 道 及 污染 环境 。 

@ 遵守 实验 室 各 项 规章 制度 。 爱 护 仪器 设备 ， 若 发 现 仪器 工作 异常 ， 应 及 时 报告 ， 
不 得 擅自 处 理 ， 更 不 得 隐瞒 。 每 次 实验 完毕 ,将 仪器 复原 ， 单 好 防 人 尘 章 ， 清 洁 、 整 理 
并 清点 器 血 和 物品 ， 打 扫 卫 生 ， 切 断水 电 ， 关 好 门窗 ， 指 导 教 师 检查 并 签字 后 方 可 
离 去 。 

四 第 一 次 和 最 后 一 次 实验 课 上 ， 都 要 按照 清单 认真 清点 由 个 人 保管 使 用 的 全 套 仪器 、 
物品 。 实 验 中 损坏 或 丢失 的 仪器 、 物 品 要 及 时 去 “仓库 ”登记 领取 ， 并 且 按 有 关 规 定 进 行 
赔偿 。 

教师 是 学 习 的 主导 者 ， 在 实验 教学 过 程 中 应 努力 做 到 下 述 几 点 。 

@ 上 好 第 一 堂 实验 课 。 在 第 一 次 实验 课 上 ， 讲 清 实 验 的 整体 安排 、 要 求 、 注 意 事项 
和 评分 标准 等 ， 强 调 分 析 化 学 实验 的 重要 性 ， 激 发 学 生 学 习 兴 趣 。 

@ 实验 前 认真 备课 ,凝练 课堂 讲授 内 容 ， 以 留 出 更 多 时 间 让 学 生动 手 操作 。 这 主要 
包括 需 传授 的 基本 知识 、 演 示 的 实验 操作 以 及 上 次 实验 存在 的 问题 和 本 次 实验 成 功 的 关 
键 等 。 

@ 指导 实验 时 ， 应 坚守 工作 岗位 ， 及 时 发 现 和 纠正 学 生 的 操作 错误 与 不 良 习 惯 ， 集 
中 精力 指导 实验 ， 不 做 其 他 杂事 。 

@ 仔细 批改 实验 报告 ， 及 时 归纳 学 生 实验 和 实验 报告 中 存在 的 问题 ， 以 便 下 次 实验 
前 总 结 。 不 定期 组 织 学 生 举 行 实验 专题 讨论 ， 交 流 实验 方面 的 心得 体会 。 
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1. 3 对 实验 数据 记录 、 处 理 和 实验 报告 的 基本 要 求 


1.3.1 实验 数据 记录 的 基本 要 求 


实验 中 直接 观察 得 到 的 数据 称 为 原始 数据 ， 如 称 量 的 基准 物质 的 质量 、 滴 定 中 消耗 的 
标准 溶液 的 体积 等 。 这 些 数 据 的 记录 应 保证 完整 性 、 客 观 性 与 真实 性 ， 一 份 完整 、 详 实 的 
实验 记录 可 以 为 他 人 提供 很 有 价值 的 参考 资料 ， 可 以 避免 无 意义 的 重复 实验 ， 甚 至 可 以 作 
为 仲裁 的 依据 。 要 做 好 数据 记录 ， 通 常 要 注意 以 下 几 个 方面 。 

J 必须 如 实 、 准 确 、 清 楚 地 用 钢笔 或 签字 笔记 录 所 有 的 原始 数据 ， 不 得 随意 更 改 或 
删 减 ， 也 不 能 使 用 铅笔 、 红 笔 、 橡 皮 和 涂改 液 等 。 如 果 万 一 看 错 刻度 或 读 错 数据 ， 需 要 修 
正 时 ， 应 在 原 数据 旁 写 上 正确 数据 ， 用 一 条 横 线 划 去 原 数 据 〈 保 留 备 查 )， 并 说 明 原 因 。 
例如 ， 在 读 取 滴定 管 读数 时 将 22. 66 错 看 成 22. 36， 这 时 不 可 以 直接 将 3 涂改 成 6， 而 应 
按 如 下 方式 改正 : 


V 二 9 56( 痢 销 ) 

@ 记录 测量 数据 时 ， 应 注意 有 效 数 字 的 保留 。 如 万 分 之 一 的 分 析 天 平 应 记录 至 
0. 0001g， 百 分 之 一 的 天 平 应 记录 至 0. 01g， 滴 定 管 与 吸 量 管 的 读数 、 移 液 管 与 容量 瓶 的 
体积 均 应 记录 到 0.01mL， 如 用 25mL 移 液 管 移 取 溶液 ， 其 所 放出 溶液 的 体积 应 记 为 
25. 00mL，250mL 容量 瓶 中 所 盛 溶液 达到 刻度 线 时 溶液 的 体积 应 记 为 250. 00mL， 总 之 ， 
记录 的 有 效 数字 位 数 要 能 正确 反映 仪器 测量 的 精密 度 。 

@ 实验 数据 应 记录 在 专门 标注 好 页 码 的 实验 记录 本 上 ， 记录 中 不 得 撕 去 任何 一 页 
(也 可 记录 在 供 学 生 实 验 专 用 的 记录 纸 上 )。 原 则 上 不 能 将 实验 数据 记录 在 单 页 纸 或 小 纸 片 
上 ， 否 则 万 一 遗忘 或 遗失 都 将 造成 不 可 挽回 的 损失 。 

@ 有 些 实验 应 注意 记录 有 关 的 实验 条 件 ， 如 温度 、 大 气压 、 湿 度 、 仪 器 及 参数 、 校 正 值 等 。 
记录 数据 时 还 应 注 明 其 实验 内 容 (标题 ) 及 所 用 单位 。 对 一 些 重要 的 实验 现象 也 应 予以 记录 。 

@ 实验 过 程 中 ， 要 养 成 及 时 记录 实验 数据 的 习惯 。 所 有 的 测量 数据 与 结果 ， 包 括 应 
记录 的 测量 仪器 的 参数 及 基本 信息 ， 都 应 准确 、 真 实地 记录 下 来 。 切 不 可 和 凭 主观 腾 断 拼凑 
或 伪造 数据 ， 或 者 强迫 自己 回忆 已 忘记 的 未 及 时 记录 的 数据 与 结果 。 

@ 分 析 实 验 中 的 数据 记录 都 应 清楚 、 整 洁 、 明 了 ， 一 般 采 用 表格 形式 。 例 如 ， 用 基 
准 物 质 邻 茶 二 甲酸 氨 钾 (KHP ) 标定 NaOH 溶液 浓度 的 数据 记录 ， 见 表 1. 1 。 

表 1.1 用 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 (KHP) 基准 物质 标定 NaOH 溶液 


项 目 
mgap 十 称 量 瓶 ( 倾 出 前 )/g 16. 1511 15. 6181 
mkHp 十 称 量 瓶 ( 倾 出 后 )/g 15. 6181 15. 1125 
mxnHp/& 0. 5330 0. 5056 
Vwon ( 终 读数 )/mL 
Vnson ( 初 读数 )/mL 
Vyaog/ mL 





3 

















15. 1125 
14. 5811 
0. 5314 
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@ 实验 过 程 中 的 每 一 个 数据 都 应 记录 下 来 ， 即 使 在 重复 测量 时 ， 出 现 完全 相同 的 数 
据 也 要 完整 地 记录 下 来 ， 因 为 这 表示 另 一 次 操作 的 结果 。 
@ 实验 结束 后 ， 实 验 数据 应 请 老师 签字 ， 才 允许 离开 。 


1.3.2 实验 数据 处 理 的 基本 要 求 


定性 分 析 实 验 中 的 实验 数据 一 般 较 少 ， 人 处 理 比较 简单 。 而 定量 分 析 实 验 中 的 实验 数据 
较 多 ， 为 了 做 到 简单 、 明 了 、 正 确 地 处 理 实验 数据 。 通 常 采用 表格 的 形式 将 原始 实验 数据 
以 及 对 数据 处 理 后 的 实验 结果 表示 出 来 ， 并 对 结果 进行 误差 分 析 。 定 量 分 析 一 般 平行 测量 
3 次 ， 需 要 用 平均 值 (或 置信 区 间 ) 来 表示 测量 结果 ， 用 相对 平均 偏差 (或 标准 偏差 ) 来 
衡量 分 析 结 果 的 精密 度 。 现 以 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 〈KHP) 标定 氨 氧 化 钠 的 实验 为 例 ， 数 据 
处 理 见 表 1. 2。 


表 1.2 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 标定 氢 氧 化 钠 溶 液 









































项 目 | 

mkHp 十 称 量 瓶 ( 倾 出 前 )/g 16. 1511 15. 6181 15. 1125 
mxtp 十 称 量 瓶 ( 倾 出 后 )/g 15. 6181 15. 1125 14. 5811 
KiHpXS 0. 5330 0. 5056 | 0. 5314 
Von ( 终 读数 )/mL 25. 08 23. 84 24. 96 
Vwson( 初 读数 )/mL 0. 02 0. 04 0. 03 
VNon/mL 25. 06 23. 80 24. 93 
cmon/ Cmol/L) 0. 1042 0. 1038 0. 1044 
平均 浓度 /(mol/L) 0. 1041 

个 别 测 定 值 的 偏差 di; 0. 0001 | 一 0. 0003 | 0. 0003 
相对 平均 偏差 < 0.2% 





myxpp X1000 





浓度 : Cpon”™ Mrmr or mL) 
二 
绝对 偏差 : ed 
B | 
平均 偏差 : d= 
相对 平均 偏差 : 1; = 和 X100% 


1.3.3 实验 报告 的 基本 要 求 


实验 报告 是 培养 学 生 归 纳 、 总 结 与 分 析 问 题 能 力 的 有 效 途 径 。 实 验 完毕 ， 学 生 应 根据 
实验 记录 进行 整理 ， 应 用 专门 的 实验 报告 本 或 报告 纸 ， 及 时 认真 地 完成 实验 报告 ， 在 离开 
实验 室 前 或 在 指定 的 时 间 交 给 实验 指导 教师 。 


BD 分 析 化 学 实验 


实验 报告 一 般 包 括 以 下 内 容 : 

和 实验 名 称 。 

@ 实验 时 间 、 地 点 、 室 温 、 指 导 教 师 等 基本 信息 。 

@ 实验 目的 。 

@ 实验 原理 : 一 般 简 要 地 用 文字 或 化 学 反应 方程 式 说 明 ， 不 能 简单 地 照抄 教材 。 例 
如 ， 对 于 滴定 分 析 ， 通 常 应 有 标定 和 滴定 反应 方程 式 ， 基 准 物质 和 指示 剂 的 选择 ， 标 定 和 
滴定 的 计算 公式 等 。 对 涉及 特殊 仪器 装置 的 实验 ， 应 画 出 实验 装置 图 。 

@ 实验 的 主要 仪器 与 试剂 : 普通 仪器 应 写 出 规格 ， 大 型 仪器 应 标明 型 号 与 生产 厂家 。 
试剂 应 注 明 浓度 。 

@) 实验 步骤 : 实验 步骤 的 书写 应 简明 扼要 ， 一 般 采用 流程 图 的 形式 ， 也 可 分 步 列 出 。 
特别 注意 ， 实 验方 法 和 试剂 用 量 与 实验 教材 不 一 致 时 ， 要 按 实验 时 的 方法 和 用 量 去 写 。 

@ 实验 数据 的 记录 与 处 理 : 定量 分 析 实 验 数据 的 记录 与 处 理 通常 采用 表格 形式 ， 表 
格 下 面 应 列 出 处 理 数据 时 的 计算 公式 。 

@ 结果 讨论 与 问题 分 析 : 针对 实验 中 的 现象 、 测 定 结果 或 产生 的 误差 等 尽 可 能 地 结 
合 本 课程 有 关 理 论 进行 认真 讨论 ， 并 对 出 现 问 题 进行 分 析 ， 提 出 自己 的 见解 或 体会 ， 以 提 
高 自己 的 分 析 问 题 、 解 决 问题 的 能 力 。 也 为 以 后 的 科学 研究 论文 的 撰写 打下 一 定 的 基础 。 
同时 ， 还 可 解答 实验 后 面 所 附 的 思考 题 。 

对 于 综合 性 实验 报告 ， 除 一 般 实 验 报告 的 基本 内 容 外 ， 重 点 突出 对 实验 对 象 、 复 杂 样 
品 的 处 理 和 多 种 方法 综合 运用 的 分 析 、 总 结 。 

对 于 设计 性 实验 报告 ， 除 一 般 实验 报告 的 基本 内 容 外 ， 应 重点 突出 对 实验 方案 设计 和 
实验 方案 实施 中 出 现 的 问题 进行 分 析 ， 进 而 对 方案 设计 提出 修正 意见 。 对 实验 结果 与 预期 
结果 进行 比较 分 析 ， 提 出 自己 的 见解 ， 总 结 收获 和 体会 。 

实验 报告 的 价值 在 于 用 自己 的 话 去 表达 所 获得 的 感性 认识 ， 从 而 得 出 结论 或 规律 。 
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2. 1 分 析 化 学 实验 室 安 全 规则 


分 析 化 学 实验 室 安 全 包括 人 身 安 全 和 实验 室 本 身 〈 如 仪器 、 设 备 等 ) 的 安全 ， 涉 
及 化 学 药品 、 电 、 气 、 水 等 的 使 用 ， 主 要 应 预防 由 化 学 药品 引起 的 中 毒 ， 实 验 操作 
过 程 中 发 生 的 次 伤 、 割 伤 和 腐蚀 等 ， 因 高 压 电 源 、 高 压气 体 、 燃 气 、 易 燃 易 爆 化 学 
品 等 产生 的 火灾 、 爆 炸 事故 ,以 及 自来水 泄漏 事故 ,等 等 。 为 确保 人 身 安全 ， 实 验 
室 、 仪 器 和 设备 的 安全 ， 以 及 环境 不 受 污 染 ， 必 须 严格 遵守 以 下 实验 室 安全 规则 。 

Q 实验 室内 严禁 吸烟 、 饮 食 ， 勿 以 实验 容器 用 作 水 杯 、 餐 具 ， 实 验 操作 时 应 使 口 、 
鼻 远 离 有 毒 、 刺 激 的 试剂 或 样品 ， 实 验 结束 后 要 仔细 洗手 。 不 可 将 化 学 试剂 带 出 实验 室 。 

四 制备 和 使 用 有 毒 、 有 刺激 性 、 亚 臭 的 气体 ， 如 所 氧化 物 、Bre 、Cl 、Hsz S、 
SO 、 和 氢 氰 酸 等 ， 消 化 样品 和 加 热 或 蒸发 HCI、HNO3s 等 ， 以 及 敞开 操作 挥发 性 有 
机 物 时 ， 应 在 通风 橱 内 进行 。 挥 发 性 试剂 用 后 要 随手 盖 紧 瓶 塞 ， 置 阴凉 处 存放 。 

,使 用 KCN、AssO3、HgCls 等 剧 毒品 时 要 特别 小 心 。 不 得 入 口 或 接触 到 伤口 ， 氰 
化 物 不 能 加 入 酸 ， 否则 产生 HCN ( 剧 毒 )。 使 用 汞 时 应 避免 泌 酒 在 实验 台 或 地 面 上 ， 万 一 
发 现 少量 汞 酒 落 ， 应 尽量 收集 干净 ， 然 后 在 可 能 酒 落 的 地 方 撤 ~ 上 一 些 硫黄 粉 ， 最 后 清扫 干 
净 ， 并 集中 作 固 体 废物 处 理 。 用 过 的 废物 不 可 乱 扔 、 乱 倒 ， 应 回收 或 进行 特殊 处 理 。 

@ 使 用 浓 酸 、 强 碱 及 其 他 具有 强烈 腐蚀 性 的 试剂 时 ， 操 作 要 小 心 。 防 止 腐蚀 皮肤 和 
衣物 等 。 浓 酸 、 浓 碱 若 溅 到 身上 应 立即 用 水 冲洗 ， 若 酒 到 实验 台 上 或 地 面 时 要 立即 用 水 冲 
稀 后 探 净 。 浓 、 热 的 高 握 酸 遇 有 机 物 易 发 生 爆 炸 ， 若 试 样 为 有 机 物 ， 应 先 加 浓 硝 酸 将 其 破 
坏 ， 再 加 入 高 氯 酸 。 

@ 使 用 可 燃 性 有 机 试剂 时 ， 要 远离 火 源 及 其 他 热源 。 低 沸点 、 低 闪 点 的 有 机 溶剂 不 
得 在 明火 或 电炉 上 直接 加 热 ， 而 应 在 水 浴 、 油 浴 或 可 调 电压 的 电热 套 中 加 热 。 

@ 一 切 电器 设备 在 使 用 前 ， 应 检查 是 否 漏电 ， 使 用 时 先 接 好 线路 再 插 上 电源 。 实 验 
结束 后 ， 必 须 先 切断 电源 ， 再 拆 线路 。 

G@ 使 用 高 压气 体 钢 瓶 时 ， 要 严格 按照 规程 操作 。 例 如 ， 在 原子 吸收 光谱 实验 室 中 所 
用 的 各 种 火焰 ， 其 点 燃 与 熄灭 的 原则 是 燃气 要 “迟到 早退 ”， 即 先 开 助 燃气 ， 再 开 燃 气 ; 
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先 关 燃气 ， 再 关 助 燃气 。 乙 烧 钢 瓶 应 存放 在 远离 明火 、 通 风 良 好 、 温 度 低 于 35C 的 地 方 。 
钢瓶 在 更 换 前 仍 应 保持 一 定 的 压力 。 

@ 使 用 煤气 或 天 然 气 灯 时 ， 应 先 点 火 ， 再 开 气 。 火 源 要 与 其 他 物品 保持 适当 的 距离 ， 
人 不 得 较 长 时 间 离 开 ， 以 免 火 焰 熄 灭 而 漏 气 。 用 完 或 气 供应 临时 中 断 时 ， 应 立即 关闭 气 效 
门 。 如 遇 气 泄漏 ， 应 停止 实验 ， 进 行 检查 。 

@ 使 用 自来水 后 要 及 时 关闭 龙头 ， 遇 停 水 时 要 立即 关闭 龙头 ， 以 防 来 水 后 发 生 跑 水 。 
离开 实验 室 前 应 检查 自来水 龙头 是 否 完全 关闭 。 

四 如 果 发 生 烫伤 或 割 伤 ， 可 先 用 实验 室 的 小 药 箱 进行 简单 处 理 ， 然 后 尽快 去 医院 进行 医治 。 

@@ 实验 过 程 中 万 一 发 生火 灾 ， 不 要 惊慌 ， 应 尽快 切断 燃气 源 ， 用 石棉 布 或 湿 抹 布 熄 
灭 〈 盖 住 ) 火焰 。 密 度 小 于 水 的 非 水 溶性 有 机 溶剂 着 火 时 ， 不 可 用 水 效 ， 以 防止 火势 蔓 
延 。 电 器 着 火 时 ， 不 可 用 水 冲 ， 以 防 触电 ， 应 立即 关闭 电源 ， 使 用 干冰 或 干粉 灭火 器 。 着 
火 范围 较 大 时 ， 应 尽快 用 灭火 器 扑灭 ， 并 根据 火 情 来 决定 是 否 报警 。 

@@ 实验 室 应 保持 整洁 ， 废 纸 等 应 投入 废物 桶 内 ， 废 液 、 固 体 废弃 物 等 应 按照 环保 的 
要 求 进行 妥善 处 理 。 


2. 2 纯 水 的 制备 和 检验 


2.2.1 分 析 实 验 室 用 水 的 规格 


分 析 化 学 实验 对 水 的 质量 要 求 较 高 ， 实 验 室 用 于 溶解 、 稀 释 和 配制 溶液 的 水 ， 都 必须 
先 经 过 净化 。 分 析 要 求 不 同 ， 对 水 质 纯 度 的 要 求 也 不 同 。 故 应 该 根据 不 同 的 要 求 ， 采 用 不 
同 的 净化 方法 制 得 纯 水 。 

无 论 用 什么 方法 制备 的 纯 水 都 不 可 避免 地 含有 杂质 ， 而 且 随 制备 方法 和 所 用 仪器 材 
质 的 不 同 ， 其 杂质 的 种 类 和 含量 也 会 有 所 不 同 。 我 国 已 颁布 了 《分 析 实 验 室 用 水 规格 
和 试验 方法 》(GB/T 6682 一 1992)， 规 定 了 分 析 实 验 室 用 水 的 级 别 、 技 术 指标 、 制 备 方 
法 及 检验 方法 。 表 2. 1 中 列 出 了 引 自 该 标准 的 分 析 实 验 室 用 水 级 别 与 主要 技术 指标 。 


表 2.1 分 析 实 验 室 用 水 的 级 别 及 主要 技术 指标 











pH 范围 (25'C) 
电导 率 (25C)/(mS/m) 

可 氧化 物质 (以 O 计 )/(mg/L) 
蒸发 残渣 (105 人 士 2C)ACmg/L) 
了 吸光度 (254nmy,1lcm 光 程 ) 

可 溶性 硅 ( 以 Si0; 计 )/(mg/L) 


上 述 指标 中 ， 电 导 率 是 纯 水 质量 的 综合 指标 。 实 际 工 作 中 ， 人 们 往往 习惯 于 用 电阻 率 
代替 电导 率 来 衡量 水 的 纯度 ， 两 者 互 为 倒数 可 换算 。 这 样 上 述 一 、 二 、 三 级 水 的 电阻 率 应 
分 别 等 于 或 大 于 10MQ， cm、1MQ， cm 和 0.2MQ，cm。 一 级 水 和 二 级 水 的 电阻 率 必须 
在 线 测量 。 纯 水 在 存放 和 与 空气 接触 过 程 中 ， 由 于 容器 材料 中 可 溶解 成 分 的 引入 和 对 空气 
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中 CO 等 杂质 的 吸收 ， 都 会 引起 电阻 率 的 改变 。 水 越 纯 ， 其 影响 越 显著 ， 一 级 水 必须 临 
用 前 制备 ,不宜 存放 。 

一 、 二 、 三 级 水 可 满足 通常 各 种 分 析 实验 的 要 求 ， 但 实际 工作 中 ， 若 有 的 实验 对 水 有 
特殊 的 要 求 ， 则 还 需 检 验 相关 的 项 目 。 纯 水 制备 不 易 ， 也 较 难于 保存 ， 应 根据 实验 中 对 水 
的 质量 要 求 选 用 适当 级 别 的 纯 水 ， 并 注意 尽量 节约 用 水 ， 养 成 良好 的 习惯 。 一 级 水 用 于 有 
严格 要 求 的 分 析 实 验 ， 包 括 对 颗粒 有 要 求 的 实验 ， 如 高 效 液 相 色谱 用 水 。 二 级 水 用 于 无 机 
痕 量 分 析 等 实验 ， 如 原子 吸收 光谱 用 水 。 三 级 水 用 于 一 般 的 化 学 分 析 实 验 。 通 常 ， 普 通 蒸 
饮水 保存 在 玻璃 容器 中 ， 去 离子 水 保存 在 聚 乙烯 塑料 容器 内 ， 用 于 痕 量 分 析 的 高 纯 水 ， 则 
需要 保存 在 石英 或 聚 乙烯 塑料 容器 中 。 


2.2.2 纯 水 的 制备 


分 析 实 验 室 制 备 纯 水 常用 蒸馏 法 、 离 子 交换 法 和 电 渗 析 法 等 ， 近 年 来 发 展 起 来 的 方法 
有 反 渗 透 法 (RO)、 电 去 离子 法 (EDI) 等 。 

(1) 蒸 馆 法 

蒸馏 法 是 将 自来水 在 蒸 馅 器 中 加 热 汽 化 ， 然 后 将 蒸汽 冷凝 得 到 蒸馏 水 的 方法 。 常 用 的 蒸 
馏 器 有 玻璃 、 铜 及 石英 等 。 该 法 能 除去 水 中 的 不 挥发 性 杂质 及 微生物 等 ， 可 达到 三 级 水 的 标 
准 ， 但 还 是 含有 少量 的 金属 离子 、 二 氧化 碳 等 杂质 。 蒸 馅 器 的 材质 不 同 ， 带 和 人 蒸馏 水 中 的 杂 
质 也 不 同 。 如 用 玻璃 蒸馏 器 ， 会 含有 较 多 的 Na+ 、SiO3 等 ;用 铜 蒸馏 器 ， 则 含有 较 多 的 
Cu?+ 等。 为 了 提高 蒸馏 水 的 纯度 ， 可 以 进行 重 蒸馏， 并 弃 去 头 尾 段 不 收集 。 重 蒸馏 时 可 加 
人 适当 的 试剂 ， 以 抑制 某 些 杂质 的 挥发 。 如 加 入 甘露 醇 能 抑制 硼 的 挥发 ， 加 入 碱 性 高 锰 酸 钾 
可 破坏 有 机 物 并 防止 二 氧化 碳 的 蒸 出 。 二 次 蒸馏 水 一 般 可 达到 二 级 标准 。 第 二 次 蒸 饮 通 常 采 
用 石英 亚 沸 蒸 馏 器 ， 其 特点 是 在 液 面 上 方 加 热 ， 使 液 面 始终 处 于 亚 沸 状态 ， 可 使 水 蒸气 带 出 
的 杂质 减 至 最 低 。 燕 馏 法 的 设备 成 本 低 ， 操 作 简 单 ， 但 能 耗 高 ， 产 率 低 。 

(2) 离子 交换 法 

离子 交换 法 是 将 自来水 通过 内 装 有 阳离子 和 阴离子 交换 树脂 的 离子 交换 柱 时 ， 阳 离子 
和 阴离子 交换 树脂 分 别 将 水 中 的 杂质 阳离子 和 阴离子 交换 为 H+ 和 OH- ， 从 而 达到 净化 
水 的 目的 。 使 用 一 段 时 间 后 ， 离 子 交换 树脂 的 交换 能 力 下 降 ， 可 以 分 别 用 5% 一 10% 的 
HCl 和 NaOH 溶液 处 理 阳 离子 交换 树脂 和 阴离子 交换 树脂 ， 使 其 恢复 离子 交换 能 力 ， 这 
叫做 离子 交换 树脂 的 再 生 。 再 生 后 的 离子 交换 树脂 可 以 重复 使 用 。 

阳离子 交换 树脂 与 水 中 的 杂质 阳离子 发 生 交换 : 

2RSOs H 十 Ca2+ RCSO: )sCa+2H+ 
Pb2+ Pb 
5% ~ 10% HCIl 
阴离子 交换 树脂 与 水 中 的 杂质 阴离子 发 生 交 换 : 


+ Gd 
R-NRsOH+ NaCl SR-NRs CL+ NaOH 





5% ~ 10% NaOH 


分 化 六 准 


处 理 水 时 ， 先 让 水 流 过 阳离子 交换 柱 和 阴离子 交换 柱 ， 然 后 再 流 过 阴 、 阳 离子 混合 
交换 柱 ， 以 使 水 进一步 纯化 。 净 化 水 的 质量 与 交换 柱 中 树脂 的 质量 、 柱 高 、 柱 直径 以 
及 水 流量 等 因素 都 有 关系 。 一 般 树 脂 量 多 、 柱 高 和 直径 比 适当 、 流 速 慢 ， 交 换 效 果 好 。 

离子 交换 法 去 离子 效果 好 (去 离子 水 因此 而 得 名 )， 成 本 低 ， 但 设备 及 操作 较 复杂 ， 
不 能 除 掉 水 中 的 非 离子 型 杂质 ， 常 含有 微量 的 有 机 物 。 

(3) 电 渗 析 法 

电 渗 析 法 是 在 离子 交换 技术 的 基础 上 发 展 起 来 的 一 种 方法 ， 它 是 在 直流 电场 的 作用 
下 ， 利 用 阴 、 阳 离子 交换 膜 对 原水 中 存在 的 阴 、 阳 离子 选择 性 渗透 的 性 质 而 除去 离子 型 杂 
质 。 与 离子 交换 法 相似 ， 电 渗析 法 也 不 能 除 掉 非 离子 型 杂质 ， 但 电 渗析 器 的 使 用 周期 比 离 
子 交 换 柱 长 ， 再 生 处 理 比 离子 交换 柱 简单 。 好 的 电 渗 析 器 制 得 的 纯 水 其 电阻 率 为 0. 20 一 
0. 30MQ，cm， 相 当 于 三 级 水 的 质量 水 平 。 由 于 其 能 耗 低 ， 也 常 作为 离子 交换 法 的 前 处 理 
步骤 。 

(4) 反 渗 透 法 (RO) 

RO 是 当今 最 先进 、 最 节能 的 有 效 分 离 技 术 之 一 ， 具 有 能 耗 低 、 无 污染 、 工 艺 先进 、 
操作 简便 等 优点 。 用 一 块 半 透 性 膜 把 纯 水 和 待 处 理 水 隔 开 ， 纯 水 有 一 种 向 待 处 理 水 内 渗透 
的 趋势 ， 直 至 待 处 理 水 的 液 面 比 纯 水 液 面 高 出 一 定 的 高 度 ， 即 待 处 理 水 一 侧 的 压力 比 纯 水 
一 侧 的 压力 高 出 一 定 的 数值 后 ， 水 的 渗透 才 停 止 ， 其 高 出 的 压力 称 为 渗透 压 。 若 在 待 处 理 
水 一 侧 施加 一 个 比 渗透 压 还 大 的 压力 ， 渗 透 过 程 便 逆转 ， 即 水 从 待 处 理 水 一 侧 向 纯 水 一 侧 
渗透 ， 称 为 反 渗 透 。 利 用 反 渗透 的 分 离 特 性 可 以 有 效 地 除去 待 处 理 水 中 的 溶解 盐 、 胶 体 、 
有 机 物 和 细菌 等 杂质 。 

(5) 电 去 离子 法 〈EDDI) 

EDI 是 20 世纪 90 年 代 才 逐步 成 熟 的 纯 水 、 高 纯 水 生产 技术 ， 是 纯 水 生产 领域 一 项 具有 
革命 性 的 技术 突破 。 它 是 将 电 渗析 与 离子 交换 有 机 结合 而 形成 的 新 型 膜 分 离 技术 ， 在 外 加 电 
场 的 作用 下 ， 使 离子 交换 、 离 子 迁 移 、 树 脂 电 再 生 三 个 过 程 相伴 发 生 ， 相 互 促 进 。 它 既 保留 
了 电 渗 析 可 连续 脱盐 及 离子 交换 树脂 可 深度 脱盐 的 优点 ， 又 克服 了 电 渗 析 浓 差 极 化 所 造成 的 
不 良 影响 及 离子 交换 树脂 需 用 酸 碱 再 生 的 麻烦 和 造成 的 环境 污染 ， 从 而 可 以 使 制 水 过 程 长 期 
连续 进行 ， 并 能 获得 高 质量 的 纯 水 ， 整 个 过 程 相 当 于 连续 获得 再 生 的 混 床 离子 交换 。 

目前 ， 纯 水 的 常用 制备 方法 如 下 。 

三 级 水 ; 可 用 蒸馏 、 去 离子 (离子 交换 及 电 渗 析 法 ) 或 反 渗透 等 方法 制 取 。 

二 级 水 : 可 用 多 次 蒸馏 或 离子 交换 等 方法 制 取 。 

一 级 水 : 可 用 二 级 水 经 过 石英 设备 蒸馏 或 离子 交换 混合 床 处 理 后 ， 再 经 0. 2pm 微 孔 
滤 膜 过 滤 来 制 取 。 

纯 水 中 ， 三 级 水 使 用 最 为 普遍 ， 其 原因 一 是 直接 用 于 一 般 的 化 学 分 析 实 验 ， 二 是 
用 于 制备 二 级 水 万 至 一 级 水 。 三 级 水 过 去 多 采用 蒸馏 的 方法 制备 ， 故 通常 称 为 蒸 饮 
水 。 为 节省 能 源 和 减少 污染 ， 目 前 多 改 用 离子 交换 法 、 电 渗析 法 或 反 渗透 法 制备 。 


2.2.3 水 的 检验 


纯 水 的 水 质 检验 有 物理 方法 和 化 学 方法 两 类 。 物 理 方法 为 测定 纯 水 的 电导 率 或 电阻 
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率 。 化 学 方法 为 测定 纯 水 的 PH、 硅 酸 盐 、 毛 化物、 硫酸 盐 及 某 些 金属 离子 如 Ca2+ 、 
Mg Cuz+ E Pb2+ 4 Zn2+ 、 Fe3 十 等 。 

在 生产 和 科学 实验 中 ， 用 作 表 示 水 的 纯度 的 主要 指标 是 水 中 的 含 盐 量 〈 即 各 种 盐 类 的 
阳 、 阴 离子 数量 ) 的 大 小 ， 而 水 中 含 盐 量 的 测定 较为 复杂 ， 通 常用 水 的 电阻 率 或 电导 率 来 
间接 表示 。 由 于 实验 室 制备 各 级 纯 水 所 用 的 原水 为 自来水 ,水 质 较 好 ， 因 此 纯 水 通常 利用 
电导 仪 或 兆 欧 表 测 定 水 的 电阻 率 进 行 检 验 是 简便 而 实用 的 方法 。 水 的 电阻 率 越 高 ， 表 示 其 
中 的 离子 越 少 ， 一般 来 讲 水 的 纯度 越 高 。25'C 时 ， 一 次 蒸馏 水 (玻璃 ) 电阻 率 在 0. 35MQ 。 
cm 左右 ， 离 子 交换 水 的 电阻 率 在 0. 5MQ， cm 以 上 ， 而 超 纯 水 的 电阻 率 大 于 10MQ * cm。 

特殊 情况 下 ， 如 制备 纯 水 所 用 的 原水 质量 不 佳 ， 或 生物 化 学 、 医 药 化 学 等 方面 的 某 些 
实验 用 水 要 求 较 高 ， 则 往往 还 需要 对 纯 水 的 其 他 相关 项 目 进 行 检验 。 如 采用 化 学 方法 来 检 
验 纯 水 的 pH、 毛 化物、 硫酸 盐 及 Ca2+ 、Mg?1 等 。 

Q@ 酸碱度 ”要 求 新 制 纯 水 的 pH 值 为 6 一 7。 在 空气 中 放置 较 长 的 纯 水 ， 因 溶解 有 
CO ，pH 值 可 降 至 5. 6 左右。 实验 操 作 : 取水 样 10mL 两 份 ， 一 份 加 甲 基 红 指示 剂 (lg/ 工 乙 
醇 溶液 ) 两 滴 ， 不 显 红色 ; 另 一 份 加 省 百 里 酚 蓝 Llg/L 乙醇 水 溶液 (1 十 4) ]， 不 显 蓝 
色 ; 则 酸碱度 为 合格 ， 否 则 不 合格 。 也 可 用 精密 pH 试纸 或 用 各 种 类 型 的 酸度 计 测 定 。 

@ 氧 离子 取 10mL 被 检测 水 ， 用 HNO 酸化， 加 1% 的 AgNO; 溶 液 2 滴 ， 摇 匀 后 
无 浑浊 现象 为 合格 。 据 此 判断 是 否 有 超标 氯 离子 存在 。 

@ 硫酸 根 离子 ”用 BaCls 溶 液 检 验 S04  。 实 验 操作 : 在 lmL 水 样 中 ， 加 入 2 滴 
2mol/L HCIl 再 加 入 2 滴 1mol/L BaCl; 溶 液 ， 观 察 现象 ， 判 断 有 无 SO  。 

@ 钙 离 子 用 钙 指示 剂 检验 Ca2z+ 。 游 离 的 钙 指 示 剂 呈 蓝 色 ， 在 pH 二 12 的 碱 性 溶液 
中 ， 它 能 与 Ca2+ 结合 显 红 色 。 在 此 pH 值 时 ，Mg?1+ 不 干涉 Ca2 的 检验 ， 因 为 pH 二 12 
时 ，Mg2+ 已 生成 Mg(OH)* 沉 淀 。 

@ 镁 离子 ”用 镁 试剂 检验 Mg2+ 。 在 3mL 水 样 中 ， 加 入 2 滴 6mol/L NaOH， 再 加 
镁 试剂 2 滴 ， 观 察 现象 ， 依 据 是 否 呈 天 蓝 色 判 断 有 无 Mg** 。 


2.3 化 学 试剂 的 分 类 和 选用 


分 析 化 学 实验 中 所 用 试剂 的 质量 ， 直 接 影响 分 析 结 果 的 准确 性 ， 因 此 应 根据 所 做 试验 
的 具体 情况 ， 如 分 析 方 法 的 灵敏 度 与 选择 性 、 分 析 对 象 的 含量 及 对 分 析 结 果 准 确 度 的 要 求 

， 合 理 选择 相应 级 别 的 试剂 ,在 既 能 保证 实验 正常 进行 的 同时 ， 又 可 避免 不 必要 的 浪 
费 。 男 外 试剂 应 合理 保存 ， 避 免 沾 污 和 变质 。 


2.3.1 化 学 试剂 的 分 类 


化 学 试剂 产品 已 有 上 万 种 ， 而 且 随 着 科学 技术 和 生产 的 发 展 ， 新 的 试剂 种 类 还 将 不 
断 产生 ， 世 界 各 国 对 化 学 试剂 的 分 类 以 及 分 级 标准 都 不 尽 一 致 。 国 际 标准 化 组 织 
《ISO) 近年 来 已 陆续 颁布 了 很 多 种 化 学 试剂 的 国际 标准 。 国 际 纯粹 与 应 用 化 学 联合 会 
(IUPAC) 对 化 学 标准 物质 的 分 级 也 有 规定 。 我 国 化 学 试剂 的 产品 标准 有 国家 标准 
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(GB)、 化 工行 业 标 准 (HG) 及 企业 标准 (QB) 三 级 。 近 年 来 ， 陆 续 有 一 些 化 学 试剂 
的 国家 标准 在 建立 或 修订 过 程 中 不 同 程度 ( 即 等 同 、 等 效 或 参照 ) 地 采用 了 国际 标准 
或 国外 的 先进 标准 。 

化 学 试剂 按 其 组 成 和 结构 可 分 为 无 机 试剂 和 有 机 试剂 两 大 类 。 按 其 用 途 又 可 分 为 标准 
试剂 、 一 般 〈 通 用 ) 试剂 、 特 效 试剂 、 指 示 剂 、 溶 剂 、 仪 器 分 析 专 用 试剂 、 高 纯 试 剂 、 有 
机 合成 基础 试剂 、 生 化 试剂 、 临 床 试剂 、 电 子 工业 专用 试剂 、 教 学 用 实验 试剂 等 门类 。 本 
书 只 简要 地 介绍 标准 试剂 、 一 般 试剂 、 高 纯 试 剂 和 专用 试剂 。 

1. 标准 试剂 

标准 试剂 是 用 于 衡量 其 他 〈 和 欲 测 ) 物质 化 学 量 的 标准 物质 ， 习 惯 上 称 之 为 基准 试剂 ， 
其 特点 是 主体 含量 高 而 且 准 确 可靠 ， 其 产品 一 般 由 大 型 试剂 厂 生 产 ， 并 严格 按 国家 标准 进 
行 检验 。 我 国 规定 滴定 分 析 第 一 基准 和 滴定 分 析 工 作 基 准 的 主体 含量 分 别 为 100%% 士 
0.02% 和 100% 土 0.05%。 主 要 国产 标准 试剂 的 种 类 及 用 途 见 表 2. 2。 


表 2.2 主要 国产 标准 试剂 的 规格 与 用 途 








类 别 ( 级 别 ) 主要 用 途 
滴定 分 析 第 一 基准 滴定 分 析 工 作 基准 试剂 的 定 值 
滴定 分 析 工 作 基准 滴定 分 析 标 准 溶液 的 定 值 
滴定 分 析 标准 溶液 滴定 分 析 法 测定 物质 的 含量 
杂质 分 析 标 准 溶 液 仪器 及 化 学 分 析 中 作为 微量 杂质 分 析 的 标准 
一 级 pH 基准 试剂 pH 基准 试剂 的 定 值 和 高 精密 度 pH 计 的 校准 
pH 基准 试剂 pH 计 的 校准 (定位 ) 
热 值 分 析 试 剂 热 值 分 析 仪 的 标定 
气相 色谱 分 析 标准 气相 色谱 法 进行 定性 和 定量 分 析 的 标准 
临床 分 析 标 准 溶液 临床 化 验 
农药 分 析 标准 试剂 农药 分 析 
有 机 元 素 分 析 标 准 有 机 物 的 元 素 分 析 
2. 一 般 试剂 
一 般 试 剂 是 实验 室 最 普遍 使 用 的 试剂 ， 其 规格 是 以 其 中 所 含 杂 质 的 多 少 来 划分 ， 包 括 
通用 的 一 、 二 、 三 、 四 级 试剂 和 生化 试剂 等 。 一 般 试剂 的 分 级 、 标 志 、 标 签 颜 色 和 主要 用 
途 列 于 表 2. 3。 


表 2.3 ”一般 化 学 试剂 的 规格 及 选用 
























优 级 纯 ( 保 证 试剂 ) 精密 分 析 实 验 


分 析 纯 (分 析 试 剂 ) 一 般 分 析 实 验 
喜 化 学 纯 一 般 化 学 实验 蓝 色 
四 级 实验 试剂 一 般 化 学 实验 辅助 试剂 棕色 
- 生化 试剂 .生物 染色 剂 生物 化 学 及 医用 化 学 实验 咖啡 色 、 玫 瑰 色 


3. 高 纯 试剂 
高 纯 试 剂 的 最 大 特点 是 其 杂质 含量 很 低 〈 比 优 级 纯 或 基准 试剂 都 低 ) ， 而 且 规定 检测 
的 杂质 项 目 比 同 种 优 级 纯 或 基准 试剂 多 1 一 2 倍 ， 但 其 主体 成 分 含量 与 优 级 纯 或 基准 试剂 
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相当 。 该 种 试剂 主要 用 于 微量 或 痕 量 分 析 中 试 样 的 分 解 和 试 液 的 制备 ， 可 最 大 限度 地 减少 
空白 值 带 来 的 干扰 ， 提 高 测定 结果 的 可 靠 性 。 选 用 高 纯 试剂 时 应 注意 产品 标签 上 标示 的 杂 
质 含 量 是 否 符合 实验 要 求 。 

4. 专用 试剂 

专用 试剂 顾名思义 是 指 具 有 专门 用 途 的 试剂 。 与 高 纯 试 剂 类 似 ， 专 用 试剂 不 仅 主体 含 
量 较 高 ， 而 且 杂 质 含 量 很 低 。 所 不 同 的 是 ， 专 用 试剂 要 求 在 特定 的 用 途中 有 干扰 的 杂质 成 
分 只 须 控制 在 不 致 产生 明显 干扰 的 限度 以 下 。 例 如 , “光谱 纯 ” 试 剂 ， 是 以 光谱 分 析 时 出 
现 的 干扰 谱 线 强度 须 控 制 在 不 致 产生 明显 干扰 的 限度 以 下 ; “色谱 纯 ” 试 剂 ， 是 在 最 高 灵 
敏 度 下 无 杂质 峰 的 出 现 为 限 ; “放射 化 学 纯 ” 试 剂 ， 是 以 放射 性 测定 时 出 现 干扰 的 核 辐射 
强度 来 衡量 其 限度 的 。 专 用 试剂 的 品种 繁多 ， 除 了 上 面 所 述 试剂 外 ， 还 有 核磁 共振 分 析 用 
试剂 、 生 产 金属 氧化 物 半导体 电路 用 的 “MOS” 试 剂 、 生 产 光 导 纤 维 用 的 光 导 纤维 试 
剂 等 。 

化 学 工作 者 必须 对 化 学 试剂 标准 有 明确 的 认识 ， 做 到 合理 使 用 化 学 试剂 ， 既 不 超 规格 
引起 浪费 ， 又 不 随意 降低 规格 影响 分 析 结 果 的 准确 度 。 


2.3.2 化 学 试剂 的 选用 


分 析 化 学 实验 中 化 学 试剂 的 选用 十 分 重要 。 应 根据 所 做 实验 的 要 求 ， 包 括 分 析 方 法 及 
其 灵敏 度 与 选择 性 、 分 析 对 象 的 含量 及 对 分 析 结 果 准 确 度 的 要 求 等 ， 合 理 地 选择 相应 级 别 
的 试剂 。 由 于 不 同 级 别 的 同一 种 试剂 其 价格 相差 很 大 ， 选 用 试剂 的 级 别 应 就 低 不 就 高 ， 以 
免 造成 不 必要 的 浪费 。 试 剂 的 选用 应 考虑 以 下 方面 。 

@ 滴定 分 析 中 常用 的 标准 溶液 ， 一 般 应 先 用 分 析 纯 试剂 进行 粗略 配制 ， 再 用 工作 基 
准 试剂 进行 标定 。 在 某 些 情况 下 例如 对 分 析 结 果 要 求 不 很 高 的 实验 )， 也 可 以 用 优 级 纯 
或 分 析 纯 试剂 代替 工作 基准 试剂 。 如 果实 验 所 用 标准 溶液 的 量 很 少 ， 也 可 用 工作 基准 试剂 
直接 配制 标准 溶液 。 滴 定 分 析 中 所 用 的 其 他 试剂 一 般 为 分 析 纯 。 

@ 仪器 分 析 实 验 中 一 般 使 用 优 级 纯 、 分 析 纯 或 专用 试剂 ， 痕 量 分 析 时 应 选用 高 纯 
试剂 。 

@@ 很 多 种 试剂 就 其 主体 含量 而 言 ， 优 级 纯 和 分 析 纯 相同 或 相近 ， 只 是 杂质 合 
量 不 同 。 如 果实 验 对 所 用 试剂 的 主体 含量 要 求 高 ， 应 选用 分 析 纯 试剂 〈 在 常量 化 学 
分 析 中 往往 如 此 ); 如 果 所 做 实验 对 试剂 的 杂质 含量 要 求 很 严格 ， 则 应 选用 优 级 纯 
试剂 。 

@ 如 果 现 有 试剂 的 纯度 不 能 满足 某 种 实验 的 要 求 ， 或 对 试剂 的 质量 有 怀疑 时 ， 可 对 
试剂 进行 适当 的 检验 或 进行 一 次 乃至 多 次 提纯 后 再 使 用 。 

名 试剂 在 使 用 和 存放 过 程 中 要 保持 清洁 ， 防 止 污 染 或 变质 。 用 盖 盖 严 ， 多 取 的 试剂 
一 般 不 允许 倒 回 原 试剂 瓶 。 氧 化 剂 、 还 原 剂 必须 密封 、 避 光 存 放 ， 易 挥发 及 低 沸点 试剂 应 
低温 存放 ， 易 燃 、 易 爆 试剂 要 有 安全 措施 ， 剧 毒 试剂 要 专门 保管 。 发 现 试 剂 瓶 标签 脱落 或 
字迹 不 清 ， 应 及 时 贴 好 新 标签 。 

本 书 除 指 明 的 试剂 外 ， 一 般 用 分 析 纯 。 
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2.4 标准 物质 和 计量 保证 


2.4.1 标准 物质 


标准 物质 是 由 国家 最 高 计量 行政 部 门 〈 现 为 国家 质量 监督 检验 检疫 总 局 ) 颁布 的 一 种 
计量 标准 ， 起 到 校准 仪器 或 评价 测量 方法 、 统 一 全 国 量 值 的 作用 。 在 工农 业 生 产 、 科 学 研 
究 、 商 品 检验 、 环 境 监 测 、 临 床 化 验 等 诸多 领域 中 ， 都 需要 相应 的 测试 手段 或 分 析 方 法 。 
为 了 保证 分 析 、 测 试 结果 准确 可 靠 ， 并 具有 公认 的 可 比 性 ， 必 须 使 用 标准 物质 校准 仪器 、 
标定 溶液 浓度 和 评价 分 析 方 法 。 因 此 ， 标 准 物质 是 测定 物质 成 分 、 结 构 或 其 他 有 关 特 性 量 
值 的 过 程 中 不 可 缺少 的 一 种 计量 标准 器 具 。 

标准 物质 的 定义 : 标准 物质 (reference material，RM) 指 已 确定 其 一 种 或 几 种 特性 ， 
用 于 校准 测量 器 具 、 评 价 测量 方法 或 确定 材料 特性 量 值 的 物质 。 该 定义 由 国际 标准 化 组 织 
(ISO) 的 标准 物质 委员 会 于 1981 年 提出 ， 已 为 国际 计量 局 (BIPM) 等 国际 组 织 所 确认 。 
我 国 亦 接受 了 该 定义 ， 并 于 1986 年 由 国家 计量 局 予以 颁布 。 它 在 化 学 测量 、 生 物 测量 、 
工程 测量 与 物理 测量 领域 得 到 了 广泛 的 应 用 。 

标准 物质 的 特征 是 : 材质 均匀 、 性 能 稳定 、 批 量 生 产 、 准 确定 值 、 有 标准 物质 证 书 
(其 中 标明 标准 值 及 定 值 的 准确 度 等 内 容 )。 此 外 ， 某 些 标准 物质 的 样品 还 具有 系列 化 的 特 
征 ， 以 使 所 选用 的 标准 样品 与 待 测 样品 的 组 成 或 特性 近似 ， 从 而 消除 由 待 测 样品 与 标准 样 
品 两 者 间 由 于 主体 成 分 性 质 的 差异 给 测定 结果 带 来 的 系统 误差 。 例 如 ， 分 析 一 磁铁 矿 样 品 
时 ， 为 评价 分 析 方 法 和 考核 操作 技术 ， 应 选用 与 样品 成 分 相近 的 磁铁 矿 标准 物质 ， 而 不 应 
使 用 其 他 种 类 的 铁 矿 标准 物质 。 

最 早 的 具有 现代 科学 技术 含义 的 标准 物质 ， 由 美国 国家 标准 局 〈 现 为 国家 标准 技术 研 
究 院 ， 简 称 NIST) 于 1906 年 制备 和 颁布 ， 是 冶金 物质 /标准 样品 (4 种 铁 ，4 种 钢 ) 。 我 
国 于 1952 年 首次 发 布 的 也 是 冶金 标准 物质 (2 种 铁 ，3 种 钢 )， 至 今 在 冶金 行业 已 发 布 了 
数 百 种 标准 物质 ( 即 矿物 、 纯 金属 、 合 金 、 钢 铁 等 标准 样品 )。 近 年 来 ， 化工、 石油 、 地 
质 、 建 材 等 工业 部 门 也 都 开展 了 标准 物质 的 研制 与 应 用 。 截 止 2006 年 7 月， 由 国家 质量 
监督 检验 检疫 总 局 〈 原 国家 技术 监督 总 局 ) 批准 发 布 的 一 级 标准 物质 有 1334 种 ， 有 效 
1316 种 ， 二 级 标准 物质 2315 种 ， 有 效 2275 种 ， 发 布 国家 标准 样品 1990 种 ; 还 有 各 个 行 
业 部 门 发 布 的 行业 校准 样品 。 

我 国 的 标准 物质 分 为 两 个 级 别 。 一 级 标准 物质 是 统一 全 国 量 值 的 一 种 重要 依据 ， 由 国 
家 计量 行政 部 门 审批 并 授权 生产 ， 由 中 国 计 量 科 学 研究 院 组 织 技 术 审定 。 一 级 标准 物质 采 
用 绝对 测量 法 定 值 或 由 多 个 实验 室 采 用 准确 可 靠 的 方法 协作 定 值 ， 定 值 的 准确 度 要 具有 国 
内 最 高 水 平 。 它 主要 用 于 标准 方法 的 研究 与 评价 、 二 级 标准 物质 的 定 值 和 高 精准 确 度 测 量 
仪器 的 校准 。 二 级 标准 物质 由 国务 院 有 关 业 务 主 管 部 门 〈 即 各 部 委 ) 审批 并 授权 生产 ， 采 
用 准确 可 靠 的 方法 或 直接 与 一 级 标准 物质 相 比 较 的 方法 定 值 ， 定 值 的 准确 度 应 满足 现场 
( 即 实际 工作 〉 测 量 的 需要 ， 一 般 要 高 于 现场 测量 准确 度 的 3 一 10 倍 。 二 级 标准 物质 主要 
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用 于 现场 分 析 方 法 的 研究 与 评价 、 现 场 实验 室 的 质量 保证 及 不 同 实验 室 间 的 质量 保证 。 二 
级 标准 物质 通常 称 为 工作 标准 物质 ， 它 的 产品 批量 较 大 ， 通 常 的 分 析 实 验 中 所 用 的 标准 样 
品 都 是 二 级 标准 物质 。 参 照 国际 上 常用 的 分 类 方法 ， 我 国 的 标准 物质 分 为 以 下 13 个 类 别 : 
钢铁 、 有 人 色 金 属 、 建 筑 材料 、 核 材料 与 放射 性 、 高 分 子 材料 、 化 工 产品 、 地 质 、 环 境 、 临 
床 化 学 与 医药 、 食 品 、 能 源 、 工 程 技 术 、 物 理学 与 物理 化 学 。 

化 学 试剂 中 属于 标准 物质 的 品种 并 不 多 。 目 前 ， 我 国 的 化 学 试剂 中 只 有 滴定 分 析 基 准 
试剂 和 pH 基准 试剂 属于 标准 物质 ， 其 产品 只 有 几 十 种 。 

我 国 规定 第 一 基准 试剂 〈 一 级 标准 物质 ) 的 主体 含量 为 99. 98% 一 100. 02%， 其 值 采 
用 准确 度 最 高 的 精确 库仑 滴定 法 测定 。 工 作 基准 试剂 (二 级 标准 试剂 ) 的 主体 含量 为 
99. 95%% 一 100. 05% ， 以 第 一 基准 试剂 为 标准 ， 用 称 量 滴定 法 定 值 。 工 作 基准 试剂 是 滴定 
分 析 实 验 中 常用 的 计量 标准 ， 可 使 被 标定 溶液 的 不 确定 度 在 士 0. 2 为 以 内 。 常 用 的 工作 基 
准 试剂 (滴定 分 析 ) 见 表 2. 4。 


表 2.4 滴定 分 析 中 常用 的 工作 基准 试剂 























试剂 名 称 主 要 用 途 使 用 前 的 干燥 方法 国家 标准 编号 
氯 化 钠 标定 AgNOs 溶 液 500 一 550'C 灼 烧 至 恒 重 GB 1253 一 1989 
草酸 钠 标定 KMnO, 溶 液 105'C 士 5 干燥 至 恒 重 GB 1254—1990 
无 水 碳 节 胡 GB 1255—1950 
三 氧化 二 砷 标定 I 溶液 含 浓 HzSO, 的 干燥 器 中 干燥 至 恒 重 GB 1256 一 1990 
邻 葵 二 甲酸 氢 钾 105~110 干燥 至 恒 重 GB 1257—1989 
碘 酸 钾 180YC 土 2 干燥 至 恒 重 GB 1258 一 1990 
重 铬 酸 全 GB1259 一 2007 
氧化 锌 800 心 灼 烧 至 恒 重 GB 1260—1990 
乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 硝酸 镁 饱和 溶液 恒 湿 器 中 放置 7 天 GB 12593 一 1990 
省 酸 钾 180YC 士 2C 干 燥 至 恒 重 GB 12594 一 1990 
硝酸 银 含 浓 HzSO4 的 干燥 器 中 干燥 至 恒 重 GB 12595 一 1990 
碳酸 铬 GB 12596 一 1990 


一 级 pH 基准 试剂 〈 一 级 标准 物质 ) 是 用 和 氢 - 银 、 和 氧化 银 电 极 ， 无 液体 接 界 电池 定 值 
的 基准 试剂 ，pPH (S) 的 总 不 确定 度 为 土 0. 005 。pH 基准 试剂 〈 二 级 标准 物质 ) 是 以 一 
级 pH 基准 试剂 的 量 值 为 基础 ， 用 双 氢 电极 、 有 液体 接 界 电池 进行 对 比 定 值 的 基准 试剂 ， 
pH (S) 的 总 不 确定 度 为 士 0.01 。 一 级 pH 基准 试剂 按 规定 方法 配制 的 溶液 称 为 一 级 pH 
标准 缓冲 溶液 ， 它 通常 只 用 于 pH 基准 试剂 的 定 值 和 高 精度 pH 计 的 校准 。pH 基准 试剂 
按 规定 方法 配制 的 溶液 称 为 pH 标准 缓冲 溶液 ， 它 主要 用 于 pH 计 的 校准 (定位 )。 通 用 
的 6 种 pH 基准 试剂 见 表 2. 5。 


表 2.5 pH 基准 试剂 


标准 值 (25C)》 
ea i pH 基准 试 齐 PHCS)1 
草酸 三 氧 杀 1 68 士 0.0T 
酒石酸 所 全 3. 56 二 0.01 
名 某 二 甲酸 所 4 O00. 01 
卫 酸 乞 二 钠 十 克 琶 二 气 饥 6.86 王 0.01 
下 9 18E0.01 
所 氧化 与 12. 460. 0 


注 : 引 自 国家 标准 GB 6852 一 6858 一 1986 和 JB/T 8276 一 1999。 


分 析 化 学 实验 


分 析 化 学 实验 中 除了 基准 试剂 ， 还 经 常 使 用 一 些 非 试剂 类 的 标准 物质 ， 如 纯 金属 、 合 
金 、 矿 物 、 纯 气体 或 混合 气体 、 药 物 、 标 准 溶液 等 。 


2.4.2 标准 溶液 


标准 溶液 是 已 确定 其 主体 物质 浓度 或 其 他 特性 量 值 的 溶液 。 分 析 化 学 实验 中 常用 的 标 
准 溶 液 主要 有 三 类 ， 即 滴定 分 析 用 标准 溶液 、 仪 器 分 析 用 标准 溶液 和 pH 测量 用 标准 缓冲 
溶液 。 

1. 滴定 分 析 用 标准 溶液 

滴定 分 析 中 标准 溶液 用 于 测量 试 样 中 的 主体 成 分 或 常量 成 分 ， 其 浓度 值 的 不 确定 度 一 
般 在 士 0. 2% 左 右 。 配 制 方法 一 般 有 两 种 :直接 法 和 间接 法 。 直 接 法 是 准确 称 取 一 定量 的 
工作 基准 试剂 或 相当 纯度 的 其 他 物质 ， 溶 解 后 ， 在 容量 瓶 内 稀释 到 一 定 体积 ， 然 后 算出 该 
溶液 的 准确 浓度 。 这 种 做 法 比较 简单 ， 但 成 本 很 高 ， 不 宜 大 量 使 用 ， 而 且 很 多 标准 溶液 没 
有 适用 的 标准 物质 供 直接 配制 (如 HCl、NaOH 溶液 等 )。 普 遍 使 用 的 是 间接 法 ， 该 法 是 
先 用 分 析 纯 试剂 配 成 接近 所 需 浓度 的 溶液 ， 再 用 适当 的 工作 基准 试剂 或 其 他 标准 物质 进行 
标定 。 

配制 这 类 标准 溶液 时 一 般 应 注意 以 下 几 点 。 

@ 选用 符合 实验 要 求 的 纯 水 。 配 位 滴定 和 沉淀 滴定 用 的 标准 溶液 对 纯 水 的 质量 要 求 
较 高 ， 一 般 应 高 于 三 级 水 的 指标 ， 其 他 标准 溶液 通常 使 用 三 级 水 。 配 制 NaOH、 
Naz Sz Os 等 溶液 时 ， 要 使 用 临时 煮沸 并 快速 冷却 的 纯 水 。 配 制 KMnO4 溶 液 则 加 热 至 微 沸 
15min 以 上 并 放置 一 周 ( 以 除去 水 中 的 还 原 性 物质 ， 使 溶液 比较 稳定 )， 再 用 微 孔 玻璃 漏 
斗 过 滤 ， 滤 液 需 储存 于 棕色 瓶 中 。 

@ 基准 试剂 要 预先 按 规定 的 方法 进行 干燥 (参照 表 2. 4) 。 经 热 烘 干 或 灼 烧 干燥 的 试 
剂 ， 如 果 是 易 吸 湿 的 (如 NasCO3、NaCl 等 )， 放 置 一 周 后 再 使 用 时 应 重新 干燥 。 

@ 当 某 溶液 可 用 多 种 标准 物质 及 指示 剂 进 行 标 定时 (如 EDTA 溶液 )， 原 则 上 应 使 
标定 时 的 实验 条 件 与 测定 试 样 时 的 相同 或 相近 ， 以 避免 可 能 产生 的 系统 误差 。 使 用 标准 溶 
液 时 的 室温 与 标定 时 车 有 较 大 差别 (相差 5C 以 上 )， 应 重新 进行 标定 或 根据 温差 和 水 溶 
液 的 膨胀 系数 进行 浓度 校正 。 总 之 ,不 能 以 为 标准 溶液 一 旦 配 成 就 可 永远 如 初 地 使 用 。 

@ 标准 溶液 均匀 密闭 存放 ， 避 免 阳 光 直 射 甚至 完全 避 光 。 长 期 或 频繁 使 用 的 溶液 应 
装 在 下 口 瓶 中 或 有 虹吸 管 的 瓶 中 ， 进 气 口 应 安装 过 滤 管 ， 内 填 适 当 的 物质 (例如 ， 钠 石灰 
可 过 滤 CO 及 酸 气 ， 干 燥 剂 可 过 滤 水 汽 )。 较 稳定 的 标准 溶液 的 标定 周期 为 1 一 2 个 月 ; 
有 些 溶 液 的 标定 周期 很 得， 如 Fes 溶液 ; 有 的 溶液 甚至 需 在 使 用 当天 进行 标定 ， 如 卡尔 ， 
费 休 试 剂 ( 遇 水 较 快 分 解 )。 溶 液 标定 周期 的 长 短 ， 除 与 溶质 本 身 性 质 有 关外 ， 还 与 配制 
方法 、 保 存 方法 及 实验 室 的 环境 有 关 。 浓 度 低 于 0. 01mol/L 的 标准 溶液 不 宜 长 期 存放 ， 
应 在 临 用 前 用 较 高 浓度 的 标准 溶液 进行 定量 稀释 。 

@ 当 对 实验 结果 的 精确 度 要 求 不 是 很 高 时 ， 可 用 优 级 纯 或 分 析 纯 代替 同 种 的 基准 试 
剂 进行 标定 。 

2. 仪器 分 析 用 标准 溶液 

仪器 分 析 方 法 很 多 ， 各 有 特点 。 不 同 的 仪器 分 析 实 验 对 试剂 的 要 求 可 能 不 同 ; 同 种 仪 
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器 分 析 方 法 ， 当 分 析 对 象 不 同时 所 用 试剂 的 级 别 也 可 能 不 同 。 配 制 仪器 分 析 用 标准 溶液 可 
能 要 用 到 专用 试剂 、 高 纯 试 剂 、 纯 金属 及 其 他 标准 物质 、 优 级 纯 及 分 析 纯 试剂 等 。 

配制 这 类 标准 溶液 时 一 般 应 注意 以 下 方面 。 

Q@ 对 纯 水 的 要 求 都 比较 高 ， 水 质 规格 一 般 要 在 二 级 到 三 级 之 间 。 电 化 学 分 析 、 原 子 
吸收 光谱 分 析 和 高 效 液 相 色谱 分 析 等 对 水 质 要 求 最 高 ， 通 常 要 将 二 级 水 再 经 石英 蒸馏 器 或 
其 他 设备 进一步 提纯 。 

Q@ 溶解 或 分 解 标 准 物质 时 所 用 的 试剂 一 般 为 优 级 纯 或 高 纯 试剂 。 当 市 售 的 试剂 纯度 
不 能 满足 实验 要 求 时 ， 则 需 自行 提纯 。 

@ 仪器 分 析 用 标准 溶液 的 浓度 都 比较 低 ， 常 以 yg/mL 或 mg/mL 表示 。 稀 溶液 的 保 
质 期 较 短 ， 通 常 配 成 比 使 用 浓度 高 1 一 3 个 数量 级 浓 溶 液 作 为 储备 液 ， 使 用 前 进行 稀释 ， 
有 时 还 需 对 储备 液 进行 标 定 。 为 了 保证 一 定 的 准确 度 ， 稀释 售 数 高 时 应 采取 逐次 稀释 的 
做 法 。 

@ 必须 注意 选用 合适 的 容器 保存 溶液 ， 以 防止 存放 过 程 中 容器 材料 溶解 或 对 标准 溶 
液 吸 附 而 可 能 对 标准 溶液 造成 污染 或 改变 其 浓度 ， 如 有 些 金属 离子 标准 溶液 宜 在 聚 乙烯 瓶 
中 保存 。 

@ 仪器 分 析 用 标准 溶液 种 类 很 多 、 要 求 各 异 ， 应 根据 具体 情况 并 参考 有 关 资 料 来 选 
择 配 制 方法 。 

3. pH 测量 用 标准 溶液 

用 pH 计 测 量 溶液 的 pH 时 ， 必 须 先 用 pH 标准 缓冲 溶液 对 仪器 进行 校准 ， 亦 称 定位 。 

pH 标准 缓冲 溶液 是 具有 准确 pH 的 专用 缓冲 溶液 ， 要 使 用 pH 基准 试剂 进行 配制 。 
当 进行 较 精确 测量 时 ， 要 选用 接近 待 测 溶液 pH 的 标准 缓冲 溶液 校准 pH 计 。 

中 国 机 械 行业 标准 《pH 测量 用 缓冲 溶液 的 制备 方法 》(JB/T 8276 一 1999) 中 ， 规 定 
了 6 种 缓冲 溶液 的 配制 方法 (其 pH 值 的 总 不 确定 度 为 土 0. 01)。 

@ 0.05mol/kg 草酸 三 氧 钾 [KH;3(C; 04):;*2HsO] 溶液 ” 称 取 在 52 一 56 人 干燥 4 一 
5h， 并 在 干燥 器 中 冷却 后 的 草酸 三 氧 钾 12. 61g， 用 水 溶解 后 ， 转 入 1L 容量 瓶 中 稀释 至 刻 
度 。 该 标准 缓冲 溶液 在 25'C 下 pH 1. 68。 

@ 25 人 饱和 酒石酸 毛 钾 (KHC4 Hs O06) 溶液 ”将 过 量 的 酒石酸 毛 钾 (每 升 加 入 量 大 
于 6. 4g) 和 水 放 人 玻璃 磨 口 瓶 或 聚 乙 烯 瓶 中 ， 温 度 控制 在 23 一 27C ， 激 烈 振 功 20 一 
30min， 保 存 备用 。 使 用 前 迅速 抽 滤 ， 取 清 液 使 用 。 该 标准 缓冲 溶液 在 25C 下 pH 3. 56。 

@ 0. 05mol /kg 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 〈KHCs Hs O04) 溶液 ” 称 取 在 110 一 120C 下 烘 2h， 
并 在 干燥 器 中 冷却 后 的 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 10. 12g， 用 水 溶解 后 ， 转 入 1L 容量 瓶 中 稀释 至 刻 
度 。 该 标准 缓冲 溶液 在 25C 下 pH 4. 00。 

@ 0.025mol/kg 磷酸 氢 二 钠 (Naz HPOs) 和 0.025mol/kg 磷酸 二 氧 钾 (KHzPO:) 
混合 溶液 ”分 别称 取 在 110 一 120C 下 烘 2 一 3 h， 并 在 干燥 器 中 冷却 后 的 磷酸 氢 二 钠 
3. 533g、 磷 酸 二 氢 钾 3. 387g， 用 水 溶解 后 ， 转 人 1L 容量 瓶 中 稀释 至 刻度 。 制 备 溶液 所 用 
的 水 ， 应 预先 煮沸 15 一 30min， 以 除去 溶解 在 其 中 的 二 氧化 碳 。 在 冷却 过 程 中 亦 应 避免 与 
空气 接触 ， 以 防止 二 氧化 碳 的 污染 。 该 标准 缓冲 溶液 在 25C 下 pH 6. 86。 

@@ 0. 01mol/kg 四 硼酸 钠 (NazBiO7 .10HzO) 溶液 ” 称 取 3. 80 g 四 硼酸 钠 ， 用 水 溶 
解 后 ， 转 入 1L 容量 瓶 中 稀释 至 刻度 。 制 备 溶液 所 用 的 水 ， 其 要 求 同 四 。 该 标准 缓冲 溶液 
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在 25C 下 pH 9.18。 

@ 25C 饱 和 和 氢 氧 化 钙 [Ca(OH); ] 溶液 ”将 过 量 的 毛 氧 化 钙 〈 每 升 加 入 量 大 于 2g) 
和 水 加 入 聚 乙烯 瓶 中 ， 温 度 控 制 在 23 一 27C ， 激 烈 振 摇 20 一 30min， 保 存 备用 。 使 用 前 
迅速 抽 滤 ， 取 清 液 使 用 。 该 标准 缓冲 溶液 在 25C 下 pH 12. 46。 

有 的 pH 基准 试剂 有 和 袋 装 产品 ， 使 用 很 方便 ， 不 需要 进行 干燥 和 称 量 ， 直 接 将 袋 内 的 
试剂 全 部 溶解 并 稀释 至 规定 的 体积 (一 般 为 250mL)， 即 可 使 用 。 

缓冲 溶液 一 般 可 保存 2 一 3 个 月 ， 若 发 现 浑 浊 、 沉 淀 或 发 霉 现 象 ， 则 不 能 继续 使 用 。 


2.4.3 计量 保证 


计量 是 现代 化 建设 中 一 项 必 不 可 少 的 技术 基础 。 计 量 保证 的 目的 是 在 测量 统一 的 前 提 
下 ， 以 准确 可 靠 的 测量 结果 来 满足 企业 及 社会 的 需要 。 过 去 在 我 国 ， 临 床 检验 的 结果 不 能 
跨 医 院 使 用 、 不 同 实验 室 的 测定 结果 互 不 承认 等 现象 严重 存在 。 产 生 这 些 现象 的 原因 是 没 
有 计量 保证 体系 ， 各 实验 室 有 各 自 的 标准 ， 导 致 测量 数据 没有 可 比 性 或 可 比 性 差 。 因 此 计 
量 保证 是 计量 科学 研究 中 的 主要 课题 之 一 。 

计量 保证 的 定义 是 : 用 于 保证 计量 安全 及 相应 测量 准确 度 的 所 有 法 律 、 法 规 、 技 术 手 
段 、 组 织 机 构 及 必需 的 全 部 活动 。 任 何 一 个 计量 或 测量 过 程 ， 其 计量 或 测量 准确 度 ， 除 了 
计量 器 具 的 因素 外 ， 还 受到 操作 者 、 环 境 和 方法 等 因素 的 影响 。 如 何 保 证 计量 或 测量 的 质 
量 ， 使 其 在 全 国 乃 至 国际 上 具有 公认 的 可 比 性 和 足够 高 的 复 现 性 ， 是 计量 保证 体系 的 功 
能 ， 其 能 否 发 挥 作用 直接 与 计量 学 和 计量 管理 密切 相关 。 化 学 ， 尤 其 是 分 析 化 学 工作 离 不 
开 测量 ， 因 此 ， 化 学 工作 者 有 必要 具备 一 些 计量 学 的 基本 知识 ， 在 此 简要 介绍 一 些 计量 学 
与 计量 管理 的 基本 概念 和 基本 知识 。 

随 着 科技 、 生 产 和 社会 的 发 展 ， 计 量 的 概念 早已 从 “度量 衡 ” 逐 步 发 展 并 形成 了 一 门 
研究 测量 理论 和 测量 实践 的 综合 性 学 科 一 一 计量 学 。 其 基本 内 容 有 : 计量 单位 与 单位 制 ， 
用 于 复 现 计量 单位 的 基准 及 标准 的 建立 和 保存 ， 量 值 的 传递 ， 量 值 的 溯源 ， 计 量 误差 与 数 
据 处 理 ， 物 理 常数 和 材料 特性 的 测定 ,计量 管理 等 。 

计量 源 于 测量 而 又 严 于 测量 ,计量 就 是 准确 统一 的 测量 。 计 量 应 具有 如 下 特点 。 

@ 准确 性 ”这 是 计量 的 基本 特点 ， 计 量 如 果 没 有 准确 性 ， 其 量 值 就 不 具备 社会 实用 
价值 。 因 此 计量 不 仅 要 测 出 被 计量 的 量 的 数值 ， 还 必须 给 出 该 量 值 的 误差 范围 (通常 以 不 
确定 度 表 示 ) 。 

@ 一 致 性 在 计量 单位 统一 和 规定 的 计量 条 件 下 ， 无 论 何 时 、 何 地 、 何 人 所 进行 的 
测量 ， 其 计量 结果 均 应 在 给 定 的 误差 范围 内 一 致 。 

@@ 溯源 性 ”准确 一 致 的 计量 结果 ， 其 量 值 都 必须 由 相同 的 基准 传递 而 来 。 任 何 量 值 
的 准确 一 致 都 是 相对 的 ， 就 一 国 而 言 ， 所 有 量 值 都 应 溯源 于 国家 基准 ;就 世界 而 论 ， 量 值 
应 溯源 于 国际 基准 或 相应 的 约定 基准 。 如 果 量 出 多 源 ， 就 可 能 造成 技术 和 应 用 上 的 混乱 。 

@ 法 制 性 ”计量 本 身 具 有 社会 性 ， 因 此 就 必须 有 一 定 的 法 制 保障 。 量 值 的 准确 一 致 ， 
不 仅 要 有 一 定 的 技术 手段 ， 而 且 要 有 相应 的 法 律 和 行政 管理 。 

1985 年 我 国 颁布 了 《计量 法 》 及 二 十 几 个 配套 法 规 。 国 家 质 检 总 局 和 两 千 多 个 地 方 
行政 管理 部 门 形 成 了 比较 完整 的 计量 监督 管理 网 络 。 中 国 计 量 科学 研究 院 、 中 国 测试 技术 
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研究 院 和 国家 标准 物质 研究 中 心 等 ， 是 国家 计量 科研 基地 。 

1. 计量 单位 和 计量 器 具 

标准 数据 、 测 量 数据 和 测量 结果 都 必须 使 用 法 定 计 量 单位 。SI 国际 单位 制定 义 的 基 
本 量 及 其 单位 有 质量 (kg)、 长 度 (m)、 时 间 (s)、 温 度 (K)、 电 流 (A)、 光 强 (cd)、 
物质 的 量 (mol) 7 个 ， 还 定义 了 一 些 基 本 导出 单位 ， 如 容量 等 。 国 际 单位 制 构 成 了 一 个 
连贯 的 体系 ， 应 用 于 几乎 全 部 的 科研 领域 和 广泛 的 商业 活动 中 。 我 国 的 法 定 计量 单位 由 国 
际 单位 制 单位 和 国家 选 定 的 非 国际 单位 制 单位 组 成 ，1984 年 国家 颁布 了 《中 华人 民 共 和 
国法 定 计量 单位 》， 随 后 又 陆续 颁布 了 有 关 量 和 单位 的 15 项 国家 标准 《 量 和 单位 》 (GB 
3100 一 3102 一 1993) 。 这 些 标准 对 各 种 量 和 单位 的 名 称 、 符 号 、 定 义 都 做 了 明确 规定 。 

计量 器 具 的 含义 是 指 能 直接 或 间接 测 出 被 测 对 象 量 值 的 装置 、 仪 器 仪表 、 量 具 和 用 于 
统一 量 值 的 标准 物质 。 按 技术 性 能 和 用 途 ， 计 量 器 具 可 分 为 计量 基准 器 具 、 计 量 标准 器 具 
和 工作 计量 器 具 。 

计量 基准 器 具 简 称 计 量 基准 ， 是 统一 全 国 量 值 最 高 依据 的 计量 器 具 ， 具 有 保存 、 复 现 
和 传递 计量 单位 量 值 的 3 种 功能 ， 是 统一 全 国 量 值 的 法 定 依据 。 计 量 基 准 器 具 通常 有 国家 
计量 基准 〈 主 基准 )、 国 家 副 计量 基准 和 工作 计量 基准 之 分 。 主 基准 是 量 值 传 递 的 起 点 和 
量 值 溯源 的 终点 。 国 家 副 计 量 基准 通过 与 主 基 准 比 对 或 校准 确定 量 值 ， 主 要 用 于 代替 国家 
基准 的 日 常 使 用 。 工 作 基 准 主要 是 用 于 代替 国家 副 基 准 的 日 常 工作 ， 避 免 国家 副 基 准 或 国 
家 基准 因 频 繁 使 用 而 丧失 其 应 有 的 计量 学 特性 。 

计量 标准 器 具 简 称 计 量 标准 ， 是 指 准确 度 低 于 计量 基准 、 用 于 检定 工作 计量 器 具 
的 标准 器 具 。 日 常 所 用 的 工作 基准 试剂 、pH 基准 试剂 、 二 等 标准 硅 码 等 都 属于 计量 
标准 器 具 。 计 量 标准 器 具 是 计量 检定 系统 中 的 重要 环节 ,在 量 值 传递 中 起 着 枢纽 
作用 。 

工作 计量 器 具 是 指 一 般 日 常 工 作 中 所 用 的 可 单独 地 或 与 辅助 设备 一 起 直接 或 间接 确定 
被 测 对 象 量 值 的 器 具 或 装置 。 实 验 室 所 用 的 天 平 、 硅 码 、 滴 定 管 等 都 是 工作 计量 器 具 。 

显然 ， 以 上 三 级 计量 器 具 的 准确 度 是 递减 的 。 

2. 量 值 的 传递 

秦始皇 统一 度量 衡 就 是 我 国 古 代 的 量 值 传 递 。 量 值 传递 的 定义 是 通过 计量 器 具 的 检定 
或 校准 ， 将 国家 计量 基准 所 复 现 的 计量 单位 的 量 值 通过 各 等 级 计量 标准 由 上 而 下 传递 到 工 
作 计 量 器 具 的 活动 。 量 值 传 递 是 统一 计量 器 具 量 值 的 重要 手段 ， 是 保证 计量 结果 准确 和 一 
致 的 基础 。 量 值 传递 是 自 上 而 下 、 由 高 等 级 向 低 等 级 传递 的 ， 是 国家 为 了 公平 交易 、 公 共 
安全 和 其 他 公众 利益 采取 的 措施 ， 由 国家 法 制 计 量 部 门 以 及 其 他 法 定 授权 的 计量 机 构 或 实 
验 室 执行 ， 严 格 按 有 关 的 计量 检定 规程 进行 ， 体 现 了 政府 的 意志 ， 有 强制 性 特点 。 

实现 量 值 传 递 的 主要 手段 是 计量 检定 。 所 谓 计量 检定 是 查 明 和 确认 计量 器 具 是 否 符合 
法 定 要 求 的 程序 ， 包 括 检查 、 测 试 、 加 标记 和 出 具 检 定 证 书 。 主 要 有 两 种 方式 ， 一 是 逐 级 
定点 检定 ， 即 计量 器 具 的 生产 单位 或 使 用 单位 送 往 规 定 的 计量 检定 机 构 ， 以 取得 测量 数据 
和 检定 证 书 ; 二 是 对 于 不 宜 搬 动 的 大 型 仪器 设备 ， 由 检定 机 构 进行 巡回 检定 。 这 两 种 方式 
一 般 都 是 按 产 品 批 次 或 检定 周期 (一 年 或 半年 ) 进行 的 ， 不 能 有 效 地 解决 检定 周期 之 间 对 
使 用 中 的 被 检 器 具 计 量 性 能 的 控制 。 近 年 来 ,计量 保证 方案 (measurement assurance 
program，MAP) 引起 了 很 多 国家 的 关注 。 采 用 MAP 的 实验 室 必须 配备 性 能 稳定 的 核查 
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标准 ， 并 用 其 对 本 实验 室 的 计量 标准 进行 经 常 性 的 监督 考核 ， 使 日 常 的 计量 性 能 处 于 受 控 
小 中; 

随 着 我 国 改革 开放 及 经 济 的 发 展 ， 强 化 检定 法 制 性 的 同时 ， 对 大 量 的 非 强制 检定 的 计 
量 器 具 为 达到 统一 量 值 的 目的 ， 采 用 的 主要 方式 是 校准 。 校 准 是 在 规定 的 条 件 下 ， 为 确定 
测量 装置 或 测量 系统 所 指示 的 量 值 与 对 应 的 由 标准 所 复 现 的 量 值 之 间 关 系 的 一 组 操作 。 可 
以 包括 的 步骤 有 检验 、 矫 正 、 报 告 或 通过 调整 来 消除 被 比较 的 测量 装置 在 准确 度 方面 的 任 
何 偏差 。 

目前 ， 我国 已 形成 了 有 层次 、 分 区 域 设 置 的 计量 技术 机 构 网 络 。 这 是 实现 量 值 传递 ， 
进行 计量 检定 、 校 准 等 技术 工作 的 物质 保证 。 

3. 量 值 的 溯源 

各 类 检测 实验 室 为 客户 提供 的 产品 是 测定 数据 ， 这 些 检测 实验 室 要 保证 提供 的 检测 数 
据 是 准确 的 必须 进行 量 值 溯源 。 量 值 溯 源 是 量 值 传递 的 逆 过 程 ， 自 下 而 上 地 进行 比较 联 
系 ， 以 保证 测量 结果 的 准确 和 统一 。 

《国际 通用 计量 学 基本 术语 》 将 湖 源 性 定义 为 : 通过 一 条 具有 规定 不 确定 度 的 不 间断 
的 比较 链 ， 使 测量 结果 或 测量 标准 的 值 能 够 与 规定 的 参考 标准 (通常 是 国家 标准 或 国际 标 
准 ) 的 值 联系 起 来 的 特性 。 这 里 的 不 确定 度 可 以 理解 为 误差 范围 。 

从 此 定义 可 见 ， 淹 源 性 是 人 为 赋予 结果 的 一 种 特性 ， 其 目的 是 保证 测量 结果 的 有 效 、 
可 靠 。 每 个 可 淹 源 的 测量 结果 应 附 有 合理 评定 的 不 确定 度 ， 没 有 不 确定 度 的 测量 结果 是 不 
完整 的 。 要 实现 测量 结果 的 溯源 ， 必 须 具 备 可 以 与 测量 结果 相 联系 的 系列 参考 标准 ， 通 常 
是 国家 计量 基准 、 国 家 副 计 量 基 准 、 工 作 计 量 基 准 、 计 量 标准 等 构成 的 国家 测量 标准 体 
系 。 要 有 适当 的 比较 方式 作为 基本 比较 链 节 构 成 比较 链 〈 淹 源 链 )， 通 过 检定 、 校 准 、 比 
对 、 测 试 等 方式 ， 才 能 使 测量 结果 与 参考 标准 联系 起 来 。 比 较 链 必须 是 不 间断 的 ， 没 有 淹 
源 到 国家 标准 或 国际 标准 的 测量 不 应 是 可 溯源 的 。 当 一 个 测量 结果 的 漳 源 性 得 到 确认 时 ， 
这 个 测量 结果 就 是 准确 可 靠 的 。 

量 值 溯源 要 求实 验 室 针对 自己 检测 标准 的 相关 量 值 ， 主 动 地 与 上 一 级 检定 机 构 取 得 联 
系 * 不 受 等 级 限制 ， 追 溯 高 于 自己 准确 度 〈 一 般 遵 循 
1/10 或 1/3 法 则 ) 的 量 值 与 之 比较 ， 确 定 自 己 的 准 
确 性 。 

4. 量 值 传递 体系 与 量 值 溯源 体系 的 比较 

图 2.1 是 量 值 传 递 体系 与 量 值 溯源 体系 比较 的 
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示意 。 
测量 的 量 值 传递 的 主体 是 政府 主管 部 门 授权 的 法 
定 计 量 机 构 ， 涉 及 一 些 贸易 结算 、 人 身 安全 、 环 境 保 芭 
护 等 领域 的 测量 器 具 用 户 ， 他 们 是 量 值 传递 的 受 体 。 著 
由 于 这 些 测 量 关系 到 公平 交易 、 公 共 安 全 和 其 他 公众 
利益 ， 所 以 政府 有 责任 确保 相关 量 值 的 准确 一 致 。 量 
值 传递 的 主要 方式 是 计量 检定 ， 政 府 通过 制定 行政 和 

技术 法 规 来 推动 ， 量 值 传递 属于 法 制 计量 的 范畴 。 图 21 晤 值 传递 体系 

量 值 溯源 是 量 值 传递 的 着 过 程 ， 其 行为 的 主体 是 的 


邮 剖 莹 寺 
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各 类 进行 测定 并 给 出 数据 的 测量 执行 者 ， 其 中 包括 各 类 检测 实验 室 、 校 准 实验 室 和 其 他 计 
量 用 户 。 这 些 测量 执行 者 为 在 竞争 中 取得 优势 ， 必 须 保 证 他 们 提供 的 数据 的 质量 ， 因 此 产 
生 了 量 值 溯源 的 需求 。 这 种 需要 来 自 于 市 场 竞 争 的 压力 ， 并 受到 市 场 经 济 制度 条 件 下 形成 
的 社会 质量 文化 的 影响 。 量 值 溯源 的 主要 方式 是 校准 和 测量 方法 的 比较 ， 执 行者 主要 是 计 
量 用 户 本 身 和 提供 校准 服务 的 实验 室 ， 受益 者 是 执行 者 本 身 ， 因 此 量 值 溯源 比 量 值 传递 更 
具有 主动 性 。 量 值 溯 源 属 于 工程 计量 范畴 。 

为 了 保证 量 值 传递 和 量 值 溯源 ， 向 法 制 计量 和 工程 计量 提供 技术 保障 ， 必 须 研制 和 建 
立 测 量 基 ( 标 ) 准 ， 这 是 科学 计量 的 主要 任务 。 科 学 计量 是 国家 科技 基础 条 件 的 重要 组 成 
部 分 ， 涉 及 测量 的 量 值 传递 和 量 值 溯源 体系 的 顶层 部 分 ， 代 表 了 国家 的 最 高 测量 能 力 。 发 
达 国 家 均 把 建立 和 维护 国家 基 〈 标 ) 准 、 给 各 类 测量 实验 室 〈 计 量 用 户 ) 提供 相关 技术 服 
务 ， 为 量 值 传递 和 淹 源 提供 完善 的 技术 条 件 作为 政府 职能 。 在 我 国 ， 除 国家 计量 实验 室 
外 ， 许 多 行业 实验 室 和 特殊 企业 都 参加 了 科学 计量 活动 ， 特 别 是 在 化 学 测量 领域 ， 形 成 了 
一 个 分 散 的 基 〈 标 ) 准 体系 。 


2.5 分 析 试 样 的 采集 、 制 备 与 分 解 


定量 分 析 的 一 般 步 又 包括 试 样 的 采集 与 制备 、 试 样 的 分 解 、 干 扰 组 分 的 分 高 、 定 量 测 
定 、 数 据 处 理 及 分 析 结 果 的 表示 。 其 中 ， 试 样 的 采集 与 制备 、 试 样 的 分 解 是 分 析 工 作 的 关 
键 步骤 之 一 ， 关 平分 析 结 果 的 可 靠 性 和 参考 价值 。 要 想 从 大 量 的 待 测 物质 中 采集 到 能 代表 
整 批 物 质 的 小 样 ， 并 制 成 待 测 样品 ， 必 须 掌握 适当 的 采样 技术 ， 遵 守 一 定 的 规则 ， 采 用 合 
理 的 制 样 和 分 解 方法 。 


2.5.1 分 析 试 样 的 采集 与 制备 


1. 固体 样品 的 采集 与 制备 

(1) 土壤 样品 的 采集 与 制备 

1) 土壤 样品 的 采集 

土壤 样品 的 采集 方法 对 分 析 结 果 和 评价 影响 很 大 ， 采 样 时 的 误差 往往 比分 析 的 测定 误 
差 更 大 。 因 而 ， 必 须 严 格 采集 ， 保 证 土 样 具 有 代表 性 ， 能 正确 真实 地 反映 原 采样 地 块 的 土 
壤 情 况 。 土 样 采集 的 时 间 、 地 点 、 层 次 、 方 法 、 数 量 等 都 由 土 样 分 析 的 目的 来 决定 。 

采样 点 的 布设 : 由 于 土壤 本 身分 布 不 均匀 ， 应 在 多 点 采样 后 将 其 混合 均匀 成 具有 代表 
性 的 土壤 样品 。 在 同一 个 采样 单元 里 ， 如 果 面 积 不 太 大 〈 如 在 1000 一 1500m 以 内 ) ， 可 在 
不 同方 位 上 选择 5 一 10 个 具有 代表 性 的 采样 点 。 点 的 分 布 应 依据 土壤 的 全 面 情况 而 定 ， 采 
用 一 定 的 方法 布点 (如 梅花 形 布点 法 等 )， 不 可 太 集 中 ， 也 不 能 选 在 采样 区 的 边缘 或 某 些 
特殊 的 位 置 (如 堆肥 旁 )。 

采样 的 深度 : 如 果 只 是 一 般 了 解 土壤 的 污染 情况 ， 采 样 量 只 需 取 15cm 左右 的 耕 层 土 壤 和 
耕 层 以 下 15 一 20cm 的 土 样 。 如 果 要 了 解 土壤 的 污染 深度 ， 则 应 按 土 壤 剖 面 层 分 层 取样 。 

采样 量 : 一 般 要 求 采样 量 约 1lkg。 由 于 土壤 样品 不 均匀 需 多 点 采样 而 取 土 量 较 大 时 ， 
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应 反复 以 四 分 法 缩 分 至 所 需 量 。 

2) 土壤 样品 的 制备 

风干 : 除了 测定 挥发 性 的 酚 、 氰 化 物 等 不 稳定 组 分 需要 用 新 鲜 土 样 外 ， 多 数 项 目的 样 
品 需 经 风干 ， 风 干 后 的 样品 容易 混 匀 ， 重 复 性 和 准确 性 都 较 好 。 风 干 的 方法 是 将 采 得 的 土 
样 全 部 倒 在 塑料 薄膜 上 ， 压 碎 土 块 ， 除 去 植物 残 根 等 杂 物 ， 铺 成 水 层 并 经 常 翻动 ， 在 阴凉 
处 使 其 慢 慢 风 干 。 在 此 过 程 中 要 防止 阳光 直射 和 灰尘 落 入 。 

磨 碎 和 过 筛 : 风 王 后 的 土 样 ， 用 有 机 玻璃 棒 (或 木 棒 ) 碾 碎 后 ， 通 过 2mm 孔径 的 尼 
龙 科 ， 以 除去 砂砾 和 生物 残 体 ， 筛 下 样品 反复 按 四 分 法 缩 分 ， 留 下 足够 供 分 析 用 的 土 样 ， 
再 用 玛 瑞 研 钵 进一步 磨 细 ， 通 过 0. 25mm (60 目 ) 孔径 的 尼龙 筛 ， 混 匀 装 瓶 备 用 。 制 备 试 
样 时 ， 须 避免 样品 受 污染 。 

(2) 植物 样品 的 采集 与 制备 

植物 样品 的 分 析 结 果 是 否 有 价值 ， 首 先 取 决 于 植物 样品 的 采集 、 制 备 与 保存 技术 是 否 
正确 。 各 类 植物 样品 的 采集 和 制备 方法 ， 随 分 析 目 的 、 分 析 项 目 、 精 度 要 求 以 及 植物 种 类 
和 生长 条 件 而 异 ， 但 都 必须 严格 遵循 植物 采样 原则 ， 并 对 样品 进行 合理 的 制备 和 保存 。 

1) 植物 样品 的 采集 

采样 的 一 般 原则 如 下 。 

@ 代表 性 。 采 集 样品 能 符合 群体 情况 ,采集 时 ， 不 要 选择 田 卉 、 地 边 及 离 田 二 、 地 
边 2m 范围 以 内 的 样品 。 土 壤 的 不 均一 性 会 造成 其 上 所 生长 植物 生长 状况 的 不 均一 。 同 
时 ， 施 肥 、 灌 溉 和 种 植 等 农艺 措施 的 差异 也 会 影响 植物 生长 状况 的 均一 性 。 因 此 ， 要 使 样 
品 有 充分 的 代表 性 ， 其 采样 需 符 合 统 计 学 原理 ， 即 按照 “多 点 、 随 机 ”的 方法 采样 。 

@ 典型 性 。 采 样 部 位 要 能 反映 所 要 了 解 的 情况 ， 不 能 将 植株 各 部 位 任意 混合 。 

@ 适时 性 。 根 据 研 究 需要 ， 在 植物 不 同 生长 发 育 阶 段 ， 定 期 采样 。 

采样 量 : 样品 经 制备 后 所 剩 量 应 能 满足 分 析 之 用 ， 一 般 要 求 干 重 样品 有 lkg 左右 。 
如 果 用 新 鲜 样品 ， 以 含水 80 外 一 90%% 计 ， 则 需 5kg 左右 。 

采样 方法 : 以 梅花 形 布点 法 或 交叉 间隔 布点 法 等 布设 多 点 采样 ， 采 5 一 10 个 试 样 混合 
成 一 个 代表 样品 ， 按 要 求 采集 植株 的 根 、 蔡 、 叶 、 果 等 不 同 部 位 。 采 集 根 部 时 尽量 保持 根 
部 的 完整 。 

2) 植物 样品 的 制备 

鲜 样 的 制备 : 测定 植物 中 易 变 化 的 酚 、 氰 、 亚 硝酸 等 污染 物 ， 以 及 瓜 果 蔬菜 样品 ， 宜 
用 鲜 样 分 析 。 其 制备 方法 为 : 样品 经 洗 净 、 擦 干 、 切 碎 、 混 匀 后 ， 称 取 100g 放 人 电动 的 
碎 机 的 捣 碎 杯 中 ， 加 同 量 蒸馏 水 ， 捣 碎 1~2min， 使 之 成 浆 状 ， 供 分 析 用 。 

干 样 的 制备 :用 于 干 样 分 析 的 样品 ， 应 尽快 洗 净 风干 或 放 在 40 一 60Y 鼓 风干 燥 箱 中 
烘 干 ， 以 免 发 睡 腐烂 。 样 品 干燥 后 ， 去 除 灰 尘 杂 物 ， 将 其 剪 碎 ， 用 磨 碎 机 粉碎 并 过 筛 ( 通 
过 lmm 或 0.25mm 的 得 孔 ) ， 处 理 后 的 样品 储存 在 磨 口 玻璃 广 口 瓶 中 备用 。 

(3) 动物 样品 的 采集 与 制备 

@ 血液 ”用 注射 器 抽 一 定量 血液 ， 有 时 加 入 抗 凝 剂 (如 二 溴 酸 盐 ) ， 摇 匀 后 即 可 。 

@ 毛发 ”采样 后 ， 用 中 性 洗涤 剂 处 理 ， 用 去 离子 水 冲洗 ， 再 用 乙醚 或 丙酮 、 酒 精 等 
洗涤 ， 在 室温 下 充分 干燥 后 装 瓶 竺 用 。 

@ 肉 类 ”将 待 测 部 分 放 在 搅拌 器 中 搅拌 均匀 ， 然 后 取 一 定 的 匀 浆 供 分 析 用 。 若 测定 
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有 机 污染 物 ， 样 品 要 磨 碎 ， 并 用 有 机 溶剂 浸 取 ; 若 分 析 无 机 物 ， 则 需 进 行 灰 化 ， 并 溶解 无 
残渣 ， 供 分 析 用 。 

(4) 其 他 固体 试 样 的 采集 与 制备 

加 地 质 样品 及 矿 样 ”可 布设 多 点 、 多 层次 取样 ， 即 根据 试 样 分 布 面积 的 大 小 ， 按 一 
定 距 离 和 不 同 的 地 层 深度 采取 。 试 样 经 磨 碎 后 ， 按 四 分 法 缩 分 ， 直 到 所 需 的 量 。 

@ 制 成 的 产品 或 商品 “可 按 不 同 批号 分 别 进行 采样 。 对 同一 批号 的 产品 ， 采 样 次 数 
S 可 根据 下 式 确 定 : 

S=VN/2 

式 中 ，N 代表 待 测 物 的 数目 ( 件 、 袋 、 包 、 箱 等 )， 取 样 后 ， 充 分 混 匀 即 可 。 

@ 金属 制品 对 组 成 均匀 的 金属 片 、 板 材 和 线材 等 ， 可 将 其 对 齐 横 切 前 一 定数 量 的 
试 样 即 可 进行 分 析 。 但 对 钢锭 和 铸铁 ， 由 于 表面 与 内 部 的 凝固 时 间 不 同 ， 铁 和 杂质 的 凝固 
温度 也 不 一 样 ， 所 以 表面 和 内 部 组 成 不 均匀 ， 因 此 ， 采 样 时 应 用 钢 钻 取 不 同 部 位 、 深 度 的 
碎 屠 混 合 。 

2. 液体 样品 的 采集 与 制备 

对 于 比较 均匀 的 液体 ， 直 接 在 不 同 深度 分 别 取样 即 可 。 对 于 池 、 江 、 河 中 的 水 样 ， 需 
根据 其 宽度 和 深度 情况 确定 取样 面 、 取 样 点 、 取 样 方法 。 例 如 宽度 大 、 水 深 的 水 域 ， 可 用 
断面 布点 法 ， 采 表层 水 、 中 层 水 和 底层 水 供 分 析 用 ; 采样 方法 是 将 干净 的 空 瓶子 盖 上 塞 
子 ， 塞 子 上 系 一 根 绳子 ， 瓶 底 系 一 块 重 物 〈 如 石头 等 )， 沉 入 离 水 面 一 定 深度 ， 然 后 拉 强 
拔 塞 让 水 灌 满 瓶 后 取出 。 

对 于 黏稠 的 或 含有 固体 的 悬浮 液 以 及 非 均 匀 的 液体 ， 应 充分 搅 匀 后 取样 ， 以 保证 所 取 
样品 具有 代表 性 。 采 集 水 管 中 或 有 泵 井 水 中 的 水 样 时 ， 取 样 前 需 将 水 龙头 或 泵 打开 ， 先 放 
10 一 15min 的 水 后 再 取 。 

3. 气体 样品 的 采集 

(1) 采样 方法 

对 于 大 气 样品 ， 根 据 被 测 组 分 在 空气 中 存在 状态 、 浓 度 以 及 测定 方法 的 灵敏 度 ， 可 用 
直接 采样 法 和 富 集 (浓缩 ) 采样 法 取样 。 

1) 直接 采样 法 

直接 采样 法 是 采用 容器 〈 如 注射 器 、 塑 料 袋 、 采 气管 、 真 空 瓶 等 ) 直接 采集 少量 样品 
的 方法 。 该 法 适用 于 大 气 中 待 测 组 分 浓度 较 高 或 检测 方法 灵敏 度 高 的 情况 。 依 使 用 容器 的 
不 同 可 区 分 为 以 下 方法 。 

注射 器 法 : 采用 注射 器 于 现场 抽取 气体 样品 的 方法 。 采 样 时 ， 先 用 现场 气体 抽 洗 注 
射 器 2~3 次 ， 然 后 抽取 所 需 体积 的 气体 样品 ， 密 封 进 气 口 ， 将 注射 器 进 气 口 朝 下 垂直 
放置 ， 带 回 实验 室 尽 快 分 析 。 常 用 100mL 注射 器 采集 有 机 蒸气 样品 ， 多 应 用 于 气相 色 
谱 分 析 法 。 

塑料 袋 法 : 用 塑料 袋 采集 气体 样品 ， 应 选择 与 样 气 中 污染 组 分 既 不 发 生化 学 反应 ， 也 
不 吸附 、 不 渗 漏 的 塑料 袋 。 常 用 的 有 桶 四 氟 乙 烯 袋 、 聚 乙烯 袋 、 聚 氯 乙烯 袋 和 聚 酯 袋 等 ， 
为 了 减少 对 组 分 的 吸附 ， 可 在 袋 内 壁 衬 银 、 铝 等 金属 膜 。 采样 时 ， 先 用 待 测 气体 冲洗 2 一 
3 次 ， 再 充满 样 气 ， 夹 封 进 气 口 即 可 。 
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采 气 管 法 〈 置 换 法 ): 采 气 管 是 两 端 具 有 旋塞 的 管 式 玻璃 容器 ， 其 体积 一 般 为 100 一 
1000mL。 采 样 时 ， 打 开 两 端 活塞 ， 用 抽 气 泵 接 在 管 的 一 端 ， 迅 速 抽 进 比 采 气 管 容积 大 6 一 
10 倍 的 待 测 气体 ， 使 采 气 管 中 原 有 气体 完全 被 置换 出 来 ， 关 上 活塞 即 可 。 或 将 不 与 待 测 
物质 起 反应 的 液体 如 水 、 食 盐水 等 注 满 采 气管 ， 采 样 时 放 掉 液体 ， 待 测 气 即 充 满 采 气 管 。 

真空 瓶 法 : 真空 瓶 是 一 种 具有 活塞 的 耐 压 玻璃 瓶 ， 容积 一 般 为 500 一 1000mL。 采 样 
时 ， 先 用 抽 真 空 装置 把 真空 瓶 内 的 气体 抽 走 ， 当 瓶 内 真空 度 达到 1. 33kPa 之 后 关闭 活塞 ， 
然后 在 采样 现场 打开 瓶 塞 ， 被 采 气 体 充 人 瓶 内 ， 随 后 关闭 活塞 ， 送 实验 室 分 析 。 

2) 富 集 (浓缩) 采样 法 

富 集 (浓缩 ) 采样 法 是 使 大 量 的 样 气 通 过 吸收 液 或 固体 吸收 剂 得 到 吸收 或 阻 留 ， 使 原 
来 浓度 较 小 的 污染 物质 得 到 浓缩 ， 以 利于 分 析 测 定 。 该 法 适用 于 气体 样品 中 污染 物质 浓度 
较 低 (mg/L~pg/L 数量 级 )， 而 所 用 分 析 方 法 的 灵敏 度 又 不 够 高 的 情况 ， 包 括 溶液 吸收 
法 、 固 体 阻 留 法 等 。 

溶液 吸收 法 : 是 采集 大 气 中 气态 、 藻 气态 及 某 些 气 溶胶 态 污染 物质 的 常用 方法 。 采 样 
时 ， 用 抽 气 装置 将 一 定 流量 的 空气 样品 以 气泡 形式 通过 吸收 液 ， 气 泡 与 吸收 液 界面 上 的 物 
质 或 发 生 溶解 作用 或 发 生化 学 反应 ， 很 快 地 被 吸收 液 吸 收 。 采 样 后 ， 倒 出 吸收 液体 进行 测 
定 ， 根 据 测定 结果 及 采样 体积 即 可 计算 出 大 气 中 污染 物 的 浓度 。 常 用 的 吸收 液 有 水 、 水 溶 
液 、 有 机 溶剂 ， 选 择 吸收 液 时 应 根据 待 测 物质 的 性 质 和 所 用 分 析 方 法 而 定 ， 要 求 吸收 液 对 
待 测 物质 吸收 效率 高 ， 便 于 后 续 分 析 操 作 。 

固体 阻 留 法 (填充 柱 阻 留 法 ): 在 长 6 一 10cm、 内 径 3 一 5mm 的 玻璃 管 或 塑料 管 
内 装填 颗粒 状 填充 剂 ， 制 成 填充 柱 。 采 样 时 ， 让 气 样 以 一 定 流速 通过 填充 柱 ， 则 待 
测 组 分 因 吸附 、 溶 解 或 化 学 反应 等 作用 而 被 阻 留 在 填充 剂 上 ， 达 到 浓缩 采样 的 目的 。 
采样 后 ,通过 加 热 解吸 、 吹 气 或 溶剂 洗 脱 ,使 待 测 组 分 从 填充 剂 上 释放 出 来 并 进行 
测定 。 

与 溶液 吸收 法 相 比 ， 固 体 阻 留 法 具有 多 方面 的 优点 。 

@ 可 长 时 间 采 样 ， 从 而 可 测 得 大 气 在 较 长 时 间 段 内 的 平均 浓度 值 ， 而 溶液 吸收 法 采 
样 时 间 不 宜 过 长 ， 液 体 在 采样 过 程 中 易于 蒸发 ; 

@ 对 气态 、 蒸 气态 和 气 溶胶 态 物 质 都 有 较 高 的 富 集 效 率 ， 而 溶液 吸收 法 一 般 对 气 溶 
胶 吸 收效 率 要 差 些 ; 

@ 浓缩 在 固体 填充 柱 上 的 待 测 物质 比 在 吸收 液 中 稳定 时 间 长 ， 有 时 可 放置 几 天 或 几 
周 也 不 发 生变 化 。 因 此 ， 固 体 阻 留 法 是 大 气 污染 检测 中 具有 广阔 发 展 前 景 的 富 集 采 样 
方法 。 

(2) 采样 量 

采样 前 需 计算 出 最 小 采 气 量 ， 以 保证 能 测 出 最 高 允许 浓度 水 平 的 待 测 物质 。 若 气体 中 
待 测 物 质 浓度 很 高 ， 则 不 受 最 小 采 气 量 的 限制 ， 可 以 少 采 些 。 

最 小 采 气 量 计算 公式 为 : 


式 中 , V 为 最 小 采 气 体积 ，L; a 为 样品 的 总 体积 ，mL; 2 为 分 析 时 所 取样 品 的 体 
积 ，L; c 为 测定 方法 的 灵敏 度 ，pg/mLi; 4 为 最 高 容许 浓度 ，mg/ms 。 
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(3) 采样 点 的 选择 

依据 监测 的 目的 选择 采样 点 ， 同 时 应 考虑 工艺 流程 、 生 产 情 况 、 待 测 物质 的 物理 化 学 
性 质 、 排 放 情 况 以 及 当时 的 气象 条 件 等 因素 。 例 如 生产 过 程 是 连续 性 的 ， 可 分 别 在 几 个 不 
同 地 点 、 不 同时 间 进 行 采样 ;如果 生产 过 程 是 间断 性 的 ， 可 在 待 测 物 质 产生 前 、 产 生 后 以 
及 产生 的 当时 ,分 别 采样 测定 。 每 一 个 采样 点 必须 同时 平行 采集 两 个 样品 ， 测 定 结果 之 差 
不 得 超过 20%， 采 样 时 的 温度 和 压力 须 记 录 。 


2. 5.2 分 析 试 样 的 分 解 


试 样 分 解 是 湿 法 分 析 中 将 试 样 内 的 待 测 组 分 定量 转 人 适当 溶液 中 的 过 程 。 试 样 可 选用 
的 分 解 方式 有 溶解 法 、 熔 融 法 和 氧化 法 。 选 择 分 解 方式 应 考虑 分 解 完 全 、 分 解 速率 快 、 分 
离 测定 方便 、 准 确 度 高 、 对 环境 无 污染 或 很 少 污染 等 方面 。 

1. 溶解 法 

溶解 法 简便 快速 ， 分 解 试 样 应 尽 可 能 采用 此 法 。 溶 解 试 样 时 ， 首 先 选 用 水 作 溶 
剂 ， 不 溶 于 水 的 有 机 物 可 选择 有 机 溶剂 ， 而 不 溶 于 水 的 无 机 物 ， 不 少 能 溶 于 酸 或 碱 
的 溶液 ， 其 中 酸 溶 解法 应 用 较 广 。 下 面 介 绍 常用 的 酸 、 碱 溶剂 及 其 主要 的 溶解 作用 。 

(1) 盐酸 

利用 盐酸 的 强酸 性 、Cl- 的 还 原 性 和 络 合 性 ， 可 分 解 金属 电位 序 中 和 氨 以 前 的 金属 或 合 
金 、 碳 酸 盐 和 磷酸 盐 等 弱酸 盐 、 多 数 金 属 氧 化 物 〈 如 铁 、 鳃 、 钙 、 镁 、 锌 、 铅 等 的 氧化 
物 )、 一 些 硫化 物 〈 如 镭 、 锌 、 铁 、 久 、 铅 等 的 硫化 物 )、 气 化 物 及 以 碱 金属 、 碱 土 金属 为 
主 成 分 的 矿物 ， 可 溶解 灼 烧 过 的 Al O03、BeO 及 某 些 硅 酸 盐 。 

用 盐酸 溶解 试 样 和 蒸发 其 溶液 时 ， 必 须 注意 As( 开 )、Sb( 亚 )、Ge(CN )、SeCNV ) 、Sn 
(VV)、Te(N) 和 Hg(CI) 等 毛 化 物 的 挥发 损失 。 

(2) 硝酸 

硝酸 溶解 试 样 时 ， 兼 有 强酸 的 作用 及 强 氧化 作用 ， 溶 解 能 力 强 ， 溶 解 速率 快 。 除 贵 金 
属 ( 铂 、 金 、 某 些 稀 有 金属)、 表 面 易 钝 化 的 金属 (Al、Cr、Fe) 及 与 HNO; 作 用 生成 不 
溶性 酸 的 金属 (Te、W、Sn) 外 ， 浓 硝酸 几乎 能 分 解 所 有 的 金属 试 样 。 几 乎 所 有 硫化 物 
及 其 矿石 皆 可 溶 于 硝酸 。 

试 样 中 有 机 物 的 存在 常 干扰 分 析 ， 可 用 浓 硝 酸 加 热 氧化 破坏 除去 。 用 硝酸 溶解 试 样 
后 ,溶液 中 往往 含有 HNO: 和 和 氮 的 低 价 氧化 物 ， 它 们 常 能 破坏 某 些 有 机 试剂 而 影响 测定 ， 
应 煮沸 除去 。 

(3) 硫酸 

硫酸 的 特点 是 沸点 高 (338C)， 热 的 浓 硫 酸 还 具有 强 氧化 、 脱 水 能 力 。 浓 硫酸 可 分 解 
硫化 物 、 砷 化 物 、 氟 化 物 、 磷 酸 盐 、 饥 矿物 、 铀 矿物 、 独 居 石 、 莉 石 等 ， 还 广泛 用 于 氧化 
金属 Se、As、Sn 和 Pb 的 合金 及 各 种 冶金 产品 ， 但 铅 沉淀 为 PbSOs。 硫 酸 还 经 常用 于 溶 
解 以 钙 为 主要 组 分 的 物质 。 利 用 硫酸 的 高 沸点 可 除去 试 样 中 低 沸 点 的 HCl、HF、HNO; 
等 及 氮 的 氧化 物 ， 并 可 破坏 试 样 中 的 有 机 物 。 

(4) 磷酸 

热 的 浓 磷 酸 具 有 较 强 的 络 合 能 力 ， 分 解 矿 物 的 能 力 强 ， 可 分 解难 溶 的 合金 钢 及 矿石 。 
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磷酸 可 用 来 分 解 许多 硅 酸 盐 矿 物 、 多 数 硫化 物 矿 物 、 天 然 的 稀土 元 素 磷 酸 盐 、 四 价 铀 和 六 
价 铀 的 混合 氧化 物 。 磷 酸 最 重要 的 分 析 应 用 是 测定 铬 铁 矿 、 铁 氧 体 和 各 种 不 溶 于 氢 氟 酸 的 
硅 酸 盐 中 的 二 价 铁 。 

尽管 磷酸 具有 很 强 的 分 解 力 ， 但 通常 仅 用 于 一 些 单项 测定 ， 而 不 用 于 系统 分 析 。 
磷酸 与 许多 金属 ， 甚 至 在 较 强 的 酸性 溶液 中 ， 亦 能 形成 难 溶 的 盐 ， 给 分 析 带 来 许多 
不 便 。 

(5) 高 氯 酸 

浓 热 的 高 氯 酸 具 有 强 的 脱水 和 氧化 能 力 ， 几 乎 与 所 有 的 金属 〈 除 金 和 一 些 铂 系 金属 
外 ) 起 反应 ， 并 将 金属 氧化 为 最 高 价 态 ， 只 有 铅 和 锰 呈 较 低 氧化 态 ， 即 Pb(I) 和 
Mn(I)。 高 氯 酸 还 可 溶解 硫化 物 矿 、 铬 铁 矿 、 磷 灰 石 、 三 氧化 二 铬 以 及 钢 中 夹杂 的 氧 
化 物 。 

在 使 用 高 毛 酸 时 应 注意 安全 。 纯 高 氯 酸 是 极其 危险 的 氧化 剂 ， 放 置 时 将 爆炸 ， 因 而 绝 
不 能 使 用 。 热 高 氯 酸 遇 有 机 物 或 某 些 还 原 剂 易 发 生 爆 炸 ， 因 此 对 含有 有 机 物 和 还 原 性 物质 
的 试 样 ， 应 先 用 硝酸 加 热 破 坏 ， 然 后 再 用 高 氯 酸 分 解 ， 或 直接 用 硝酸 和 高 氯 酸 的 混合 酸 分 
解 ， 在 氧化 过 程 中 随时 补 加 硝酸 ， 待 试 样 全 部 分 解 后 ， 才 可 停止 加 硝酸 。 一 般 来 说 ， 使 用 
高 毛 酸 时 必须 有 硝酸 存在 ， 这 样 才 较 安全 。 

(6) 氢气 酸 

氧气 酸 具 有 强 络 合 能 力 ， 与 Si 形成 挥发 性 SF ， 因 此 广泛 应 用 于 天 然 或 工业 生产 的 
硅 酸 盐 的 分 解 。 同 时 也 适用 于 许多 其 他 物质 ， 如 Nb、Ta、Ti 和 Zr 的 氧化 物 ，Nb 和 Ta 
的 矿石 及 含 硅 量 低 的 矿石 。 另 外 ， 含 钨 锯 钢 、 硅 钢 、 稀 土 、 铀 等 矿物 也 可 用 和 氢 氟 酸 分 解 。 

在 分 解 硅 酸 盐 及 含 硅 化 合 物 时 ， 和 氢 氛 酸 常 与 硫酸 混合 应 用 ， 并 通过 加 热 至 冒 白 烟 除去 
多 余 的 氟 离 子 ， 防 止 其 对 测定 的 干扰 。 用 氢 氟 酸 分 解 试 样 ， 需 用 Pt 或 Teflon 器 在 通风 
柜 内 进行 ， 并 注意 防止 氢 氟 酸 触及 皮肤 ， 以 免 灼 伤 溃烂 。 

(7) 混合 酸 

混合 酸 常 能 起 到 取长补短 的 作用 ， 具 有 更 强 的 溶解 能 力 。 王 水 (HNO3 : HCl= 
1 : 3) 可 分 解 贵金属 和 辰 砂 、 锅 、 示 、 钙 等 多 种 硫化 矿物 ， 亦 可 分 解 铀 的 天 然 氧 化 物 、 沥 
青 铀 矿 和 许多 其 他 的 含 稀土 元 素 、 针 、 独 的 衍生 物 ， 以 及 某 些 硅 酸 盐 、 钒 矿物 、 彩 钼 铅 
矿 、 钥 钙 矿 、 大 多 数 天 然 硫酸 盐 类 矿物 。 

磷酸 -硝酸 : 可 分 解 铜 和 和 锌 的 硫化 物 和 氧化 矿物 。 

磷酸 -硫酸 : 可 分 解 许多 氧化 矿物 ， 如 铁 矿 石和 一 些 对 其 他 无 机 酸 稳定 的 硅 酸 盐 。 

高 毛 酸 -硫酸 : 适用 于 分 解 铬 尖 唱 石 等 很 稳定 的 矿物 。 

高 毛 酸 -盐酸 -硫酸 : 可 分 解 铁 矿 、 镍 矿 、 锰 矿石 。 

氧气 酸 -硝酸 : 可 分 解 硅 铁 、 硅 酸 盐 及 含 钨 、 饮 、 匆 等 试 样 。 

(8) 氧 氧 化 钠 溶液 (20 上 一 30 凶 ) 

可 用 来 分 解 铝 、 铝 合金 及 某 些 酸性 氧化 物 (如 AlzO0s) 等 。 分 解 应 在 银 或 聚 四 氟 乙 烯 
器 四 中 进行 。 

2. 熔融 法 

用 溶解 法 不 能 分 解 完 全 的 试 样 ， 可 用 熔融 的 方法 分 解 。 此 法 是 将 试 样 与 酸性 或 碱 性 
(氧化 性 或 还 原 性 ) 熔剂 混 匀 于 特定 霸 塌 中 ， 在 高 温 下 熔融 使 试 样 转 变 为 易 深 于 水 或 酸 的 
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化 合 物 ， 然 后 再 用 水 或 酸 浸 取 融 块 。 熔 融 方 法 需要 用 到 高 温 设备 ， 且 会 引入 大 量 熔剂 中 的 
阳离子 和 霸 塌 物质 ， 这 对 有 些 测 定 是 不 利 的 。 

(1) 熔剂 分 类 

@ 碱 性 熔剂 ， 如 碱 金属 碳酸 盐 及 其 混合 物 、 硼 酸 盐 、 氧 氧化 物 等 。 

@ 酸性 熔剂 ， 包 括 酸 式 硫 酸 盐 、 焦 硫酸 盐 、 所 氢化 物 、 硼 栈 等 。 

@ 氧化 性 熔剂 ， 如 过 氧化 钠 、 碱 金属 碳酸 盐 及 氧化 剂 混 合 物 等 。 

@ 还 原 性 熔剂 ， 如 氧化 铅 和 含 碳 物 质 的 混合 物 、 碱 金属 和 硫 的 混合 物 、 碱 金属 硫化 
物 和 硫 的 混合 物 等 。 

(2) 选择 熔剂 的 基本 原则 

一 般 来 说 ， 酸 性 试 样 采用 碱 性 熔剂 ， 碱 性 试 样 采用 酸性 熔剂 ， 氧 化 性 试 样 采用 还 原 性 
熔剂 ， 还 原 性 试 样 采用 氧化 性 熔剂 ， 但 也 有 例外 。 

(3) 常用 熔剂 简介 

@ 碳酸 盐 通常 用 NazCOs3 或 KNaCOs 作 熔剂 来 分 解 矿 石 试 样 ， 如 分 解 钠 长 石 、 重 
晶 石 、 包 乌 矿 、 铁 矿 、 锰 矿 等 。 通 常用 铂 卉 塌 进 行 分 解 ， 熔 融 温 度 一 般 为 900 一 1000Y， 
时 间 为 10 一 30min， 熔 剂 和 试 样 的 比例 因 试 样 不 同 而 有 较 大 区 别 ， 如 对 铁 矿 或 锰矿 为 11: 
1， 对 硅 酸 盐 约 为 5 : 1， 对 一 些 难 熔 的 物质 如 硅 酸 钳 、 夭 和 耐火 材料 等 则 要 (10 : 1) 一 
(20: 1)。 此 法 的 缺点 是 一 些 元 素 会 挥发 失去 ， 汞 和 锭 全 部 挥发 ， 硒 、 砷 、 碘 在 很 大 程度 
上 失去 ， 氟 、 氯 、 省 损失 较 小 。 

G@ 过 氧化 钠 过 氧化 钠 常 被 用 来 溶解 极 难 溶 的 金属 和 合金 、 铬 矿 以 及 其 他 难以 分 解 
的 矿物 ， 例 如 铁 铁 矿 、 锯 乌 矿 、 绿 柱石 、 钳 石和 电气 石 等 。 此 法 的 不 足 是 过 氧化 钠 不 纯 且 
不 能 进一步 提纯 ， 一 些 卉 塌 材 料 常 混 人 试 样 溶液 中 ， 为 克服 此 缺点 ， 可 加 Nas COs3 或 
NaO 也 。 可 采用 铂 寺 朝 “〈 委 500C) 、 钳 或 镍 卉 坝 “〈 委 600C)， 还 可 用 铁 、 银 和 刚玉 霸 吉 。 

@ 氢 氧 化 钠 〈 钾 ) 此 法 的 熔剂 熔点 较 低 “〈 如 氢 氧 化 钠 为 318C ) ， 熔 融 时 可 在 比 碳酸 
盐 熔 点 低 得 多 的 温度 下 进行 。 此 法 对 硅 酸 盐 〈 如 高 岭 土 、 耐 火 土 、 灰 分 、 矿 酒 、 玻 璃 等 )， 
特别 是 对 铝 硅 酸 盐 熔融 十 分 有 效 。 此 外 ， 还 可 用 来 分 解 铝 钒 、Nb、Ta 及 硼 矿 物 和 许多 磷 
酸 盐 以 及 气 化 物 。 

用 和 毛 氧化 物 熔 融 时 ， 镍 寺 塌 (<600'C)〉 和 银 寺 吉 (三 700'C〉 优 于 其 他 圭 吉 。 溶 剂 用 量 与 
试 样 量 比 为 (8 : 1D) 一 (10 : 1)。 此 法 的 缺点 是 溶剂 易 吸 潮 ， 使 熔化 时 易 发 生 喷 溅 现象 ， 而 优点 
是 速度 快 ， 且 固化 的 熔融 物 容易 溶解 ，F” 、Cl” 、Br-  、As、B 等 也 不 会 损失 。 

@ 焦 硫 酸 钾 ( 钠 ) ” 焦 硫 酸 钾 熔融 的 溶剂 可 用 KSsO;， 也 可 用 KHSOs， 后 者 脱水 
即 得 Ks SO; 。 熔 融 时 温度 不 宜 太 高 ， 持 续 时 间 也 不 宜 太 长 。 假 如 试 样 很 难 分 解 ， 最 好 不 
时 冷却 熔融 物 ， 并 加 数 滴 浓 硫酸 。 此 法 对 BeO、FeO、Crs O83、MosO3、Tb2O3、TiO;、 
ZrOs 、Nbz05 、Taz Os 和 稀土 氧化 物 以 及 这 些 元 素 的 非 硅 酸 盐 矿 物 〈 如 詹 铁 矿 、 磁 铁 矿 、 
铬 铁 矿 、 锯 铁 矿 、 钥 铁 矿 等 ) 特别 有 效 。 常 用 铀 和 熔 凝 石英 圭 塌 进行 这 类 熔融 ， 前 者 略 被 
腐蚀 ， 后 者 较 好 。 迷 剂 与 试 样 量 之 比 为 15 : 1。 

此 法 不 适 于 许多 硅 酸 盐 的 分 解 ， 也 难于 分 解 锡 石 、 钳 石和 磷酸 钳 ， 且 应 用 上 因 许 多 元 
素 的 挥发 损失 而 受到 限制 。 

3. 氧化 法 

欲 测定 有 机 物 中 的 无 机 元 素 ， 通 常 采用 氧化 法 将 试 样 中 的 有 机 成 分 分 解除 去 ， 同 时 将 
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待 测 的 无 机 元 素 转 人 可 供 分 析 的 溶液 中 。 试 样 的 氧化 方法 可 分 湿 法 消解 和 干 法 灰 化 两 种 。 

(1) 湿 法 消解 

湿 法 消解 ， 又 称 湿 法 消化 或 湿 氧 化 法 ， 是 在 适量 的 试 样 中 加 入 氧化 性 强酸 (如 硫酸 、 
硝酸 等 ) 或 其 混合 酸 ， 并 加 热 消 者 ， 使 试 样 中 的 有 机 物 分 解 氧 化 成 CO* 和 HO， 金属 转 
变 为 相应 的 盐 〈 如 硝酸 或 硫酸 盐 ) ， 非 金属 转变 为 相应 的 阴离子 。 此 法 适用 于 测定 有 机 物 
中 的 金属 、 硫 、 讽 素 等 元 素 。 

含有 大 量 有 机 物 的 试 样 (如 生物 试 样 )， 通 常 需要 采用 浓 硝 酸 对 样品 进行 预 消解 处 理 ， 
再 采用 混合 酸 体 系 进行 湿 法 消解 ， 常 用 的 混合 酸 体系 有 HNOs3-HClO04、HNO3s-H; O;、 
HSOs-H:O0;、 HNOs-H;SO4、 HNO;3-HClIOQ4-H;SO4、 HNOs-HCIOQs4-HF、 HNO;- 
HzSOs-HF 和 HNO3s-HCI-HF 等 。 硝 酸 是 广泛 使 用 的 氧化 性 酸 ， 可 有 效 破坏 样品 中 的 有 
机 质 。 硫 酸 具 有 强 脱水 能 力 ， 可 使 有 机 物 炭 化 ， 使 难 溶 物质 部 分 降解 ; 硫酸 的 难 挥发 性 可 
提高 混合 酸 的 沸点 ; 在 含有 硫酸 的 混合 酸 中 过 氧化 氨 的 氧化 作用 是 基于 过 一 硫酸 的 形成 。 
热 的 高 氯 酸 是 最 强 的 氧化 剂 和 脱水 剂 ， 由 于 其 沸点 较 高 ， 可 在 除去 硝酸 以 后 继续 氧化 样 
品 。 若 样品 基体 中 含有 较 多 的 无 机 物 时 ， 多 采用 含 盐酸 的 混合 酸 进行 消解 。 氢 氟 酸 主要 用 
于 分 解 含 硅 酸 盐 的 样品 。 

湿 法 消解 通常 在 玻璃 或 聚 四 氟 乙 烯 (PTFE) 容器 中 进行 ， 如 克 氏 烧瓶 、 硬 质 玻璃 烧 
杯 、PTFE 烧杯 和 消化 炙 PTFE 内 胆 等 。 加 热 消 解 方式 有 电热 板 敞 开 式 消解 、 烘 箱 加 热 高 
压 密封 缸 消 解 和 微波 消解 等 。 电 热 板 敞开 式 消解 ， 加 热 温 度 一 般 较 低 〈 过 200C ) ， 可 减少 
待 测 成 分 的 挥发 损失 ， 容 器 吸 留 较 少 ， 但 消化 初期 ， 易 产生 大 量 泡 沫 外 溢 ， 常 发 生 大 量 有 
害 气体 污染 环境 ， 试剂 用 量 较 大 ， 空 白 值 偏 高 ， 消 解 时 间 长 。 烘 箱 加 热 高 压 密封 钠 消 解 ， 
通过 加 热 高 压 钠 增 压 使 其 内 衬 PTFE 杯 中 消解 溶剂 的 沸点 提高 ， 消 解 样品 能 力 增强 ， 该 
法 使 用 方便 ， 消 耗 的 溶剂 少 ， 空 白 值 低 ， 降 低 了 工作 强度 和 对 环境 的 污染 ， 但 消解 时 间 仍 
较 长 〈 约 4h)。 微 波 消解 是 一 种 新 型 的 消解 技术 ， 其 加 热 原 理 是 利用 2450MHz 的 微波 作 
用 ， 使 含水 或 酸 的 极 性 体系 以 每 秒 24. 5 亿 次 的 速率 不 断 改变 其 正 负 方 向 ， 使 分 子 产生 高 
速 的 碰撞 和 摩擦 而 产生 高 热 ， 同 时 在 微波 电场 的 作用 下 ， 溶 液体 系 中 的 离子 定向 流动 ， 形 
成 离子 电流 ， 离 子 在 流动 过 程 中 与 周围 的 分 子 和 离子 发 生 高 速 摩擦 和 碰撞 ， 使 微波 能 转变 
为 热能 。 该 新 型 技术 具有 溶 样 时 间 短 、 消 耗 溶 剂 少 、 空 白 低 、 避 免 待 测 成 分 挥发 和 减少 样 
品 沾 污 等 特点 ， 已 越 来 越 受 到 人 们 的 关注 。 

(2) 干 法 灰 化 

干 法 灰 化 是 在 一 定 温度 和 气氛 下 加 热 ， 使 待 测 物质 分 解 灰 化 ， 留 下 的 残 酒 再 用 适当 的 
溶剂 溶解 。 根 据 灰 化 条 件 的 不 同 ， 可 分 为 氧 瓶 燃烧 法 和 定 温 灰 化 法 两 种 。 

氧 瓶 燃烧 法 : 指 在 充满 0; 的 密闭 瓶 内 ， 用 电 火 花 引 燃 有 机 试 样 ， 瓶 内 可 成 适当 的 吸收 剂 
以 吸收 其 燃烧 产物 ， 然 后 用 适当 方法 测定 。 此 法 广泛 用 于 有 机 物 中 X (卤素 )、S、P、B 等 元 
素 的 测定 ， 也 可 用 于 许多 有 机 物 中 部 分 金属 元 素 《 如 Hg、Zn、Mg、Co、Ni 等 ) 的 测定 。 

定 温 灰 化 法 : 是 将 试 样 置 于 沿 口 胃 或 增 塌 中， 在 一 定 温度 ‘500 一 550'C) 下 ， 加 热 分 
解 ， 灰 化 ， 所 得 残渣 用 适当 溶剂 溶解 后 进行 测定 。 灰 化 前 加 入 一 些 添 加 剂 〈 如 CaO、 
MgO、NazCOs 等 )， 可 使 灰 化 更 有 效 。 此 法 常用 于 测定 有 机 物 和 生物 试 样 中 的 无 机 元 素 ， 
如 Te、Cr、Fe、Mo、Sr、Zn 等 。 

于 法 灰 化 的 优点 是 : 基本 不 加 或 加 入 很 少 的 试剂 ， 故 空白 值 低 ; @@ 多 数 试 样 经 灼 烧 
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后 灰分 体积 很 少 ， 故 能 处 理 较 多 的 样品 ， 可 富 集 被 测 组 分 ， 降 低 检 测 限 ; 四 有 机 物 分 解 彻 
底 ， 操 作 简单 。 其 缺点 是 : 四 所 用 时 间 长 ; @ 因 温度 高 易 造成 易 挥发 元 素 的 损失 ;， 回 卉 吉 
对 被 测 组 分 有 一 定 的 吸 留 作用 ， 致 使 测定 结果 和 回收 率 降 低 。 


2.5.3 分 解 过 程 中 的 误差 来 源 


(1) 飞 沫 和 挥发 引起 的 损失 

当 溶 解 过 程 伴 有 气体 释 出 或 在 沸点 温度 下 溶解 时 ， 溶 液 中 产生 的 气泡 在 破裂 时 以 飞 沫 
形式 带 出 溶液 ， 造 成 少量 溶液 损失 。 盖 上 表面 胃 ， 可 大 大 减少 这 种 损失 。 

在 蒸发 液体 或 用 湿 法 分 解 试 样 (特别 是 生物 试 样 ) 时 ， 有 时 会 遇 到 泡沫 的 问题 。 要 解 
决 这 个 问题 ， 可 将 试 样 置 于 浓 硝 酸 中 静 置 过 夜 。 有 时 在 湿 法 化 学 分 解 之 前 ， 先 在 300 一 
400C 下 将 有 机 物质 预先 灰 化 ， 这 对 消除 泡沫 十 分 有 效 。 防 止 起 泡沫 的 更 常用 方法 是 加 入 
化 学 添加 剂 ， 如 脂 族 醇 ， 有 时 也 可 用 聚 硅 氧 烷 。 

熔融 分 解 或 溶液 蒸发 时 盐 类 沿 霸 塌 壁 蠕 升 亦 引起 损失 。 为 减少 这 种 损失 应 尽 可 能 
在 油 浴 或 砂 浴 上 均匀 地 加 热 圭 吉 ， 有 时 可 采用 不 同 材 料 的 霸 塌 来 避免 出 现 这 种 现象 。 

在 溶解 无 机 物质 时 ， 除 了 讽 化 氢 、 二 氧化 硫 等 容易 挥发 的 酸 和 酸 栈 以外， 许多 其 他 可 
形成 挥发 性 化 合 物 的 元 素 ， 如 As、Sb、Sn、Se、Hg、Ge、B、Os、Ru 和 形成 氢化 物 的 
C、P、Si 以 及 Cr 等 也 会 挥发 损失 。 要 防止 挥发 损失 可 采取 适当 措施 ， 如 在 带 回流 冷凝 管 
的 烧瓶 中 进行 反应 。 熔 融 分 解 试 样 时 ， 由 于 反应 温度 高 ， 挥 发 损失 的 可 能 性 大 为 增加 ， 但 
只 要 在 圭 塌 上 加 盖 便 可 大 大 减少 这 种 损失 。 

(2) 吸附 引起 的 损失 

待 测 组 分 吸附 在 容器 壁 上 使 其 量 减 少 。 吸 附 量 与 器 壁 表面 的 性 质 有 关 ， 不 同 的 
容器 ， 其 吸附 作用 显著 不 同 ， 不 同 物质 的 吸附 作用 也 不 一 样 。 彻 底 清洗 容器 能 显著 
减弱 吸附 作用 ， 如 除去 玻璃 表面 的 油脂 ， 则 表面 吸附 大 为 减 小 。 在 许多 情况 下 ， 将 
溶液 酸化 足以 防止 无 机 阳离子 吸附 在 玻璃 或 石英 上 。 一 般 来 说 ， 阴 离子 吸附 的 程度 
较 小 ， 因 此 ， 对 那些 强烈 被 吸附 的 离子 可 加 配 位 体 使 其 生成 配 阴 离子 而 减 小 吸附 。 

(3) 空白 值 

分 解 试 样 时 ， 溶 剂 用 量 一 般 较 大 ， 即 使 采用 高 纯 试剂 ， 亦 可 能 有 较 大 空白 值 。 此 外 ， 
所 用 容器 也 可 能 会 产生 空白 值 ， 如 圭 塌 留 有 以 前 测定 的 已 熔融 或 已 成 合金 的 残 潮 ， 在 随后 
分 析 工 作 中 可 能 释 出 ; 而 试 样 与 容器 反应 也 会 改变 空白 值 ， 例 如 硅 酸 盐 、 磷 酸 盐 和 氧化 物 
容易 与 瓷 卉 塌 的 釉 化 合 ， 石 英 在 高 温 下 与 氧化 物 反 应 等 。 对 氧化 物 或 硅 酸 盐 残 渣 ， 选 用 铂 
霸 塌 较 好 。 可 见 ， 减 少 溶剂 用 量 ， 小 心 选择 容器 材料 可 有 效 降低 或 消除 空白 值 。 


2.6 滴定 分 析 基 本 操作 技术 


在 滴定 分 析 中 准确 测量 溶液 体积 的 常用 玻璃 量 器 有 滴定 管 、 移 液 管 、 容 量 瓶 ， 它 们 的 
正确 使 用 是 分 析 化 学 实验 的 基本 操作 技术 之 一 ， 关 乎 相关 分 析 结 果 的 准确 性 。 现 将 这 些 量 
器 的 规格 和 使 用 方法 介绍 如 下 。 


分 析 化 学 实验 


2.6.1 滴定 管 及 其 使 用 


滴定 管 是 滴定 分 析 中 用 于 准确 测量 流出 的 滴定 剂 体积 的 玻璃 量 器 。 常 量 滴定 管 容积 为 
50mL 及 25mL， 其 最 小 刻度 为 0.1mL， 读数 可 估计 到 0.01mL， 一 般 读数 误差 为 土 
0.02mL。 此 外 ， 还 有 容积 为 10mL、5mL、2mL 和 lmL 的 半 微 量 和 微量 滴定 管 ， 最 小 分 
度 值 为 0.05mL、0.01mL 或 0.005mL， 它 们 的 形状 各 异 。 

滴定 管 通 常 可 分 为 酸 式 、 碱 式 和 酸 碱 两 用 式 三 种 ， 见 图 
2.2。 下 端 装 有 玻璃 活塞 的 为 酸 式 滴定 管 [ 见 图 2.2(a) ]， 
用 来 盛 放 酸 性 或 氧化 性 溶液 。 下 端 用 乳胶 管 连接 一 个 带 尖 嘴 
的 小 玻璃 管 ， 乳 胶管 内 有 一 玻璃 珠 用 于 控制 溶液 的 流出 的 ， 
为 碱 式 滴 定 管 [ 见 图 2.2(b) ]， 用 来 装 碱 性 溶液 和 无 氧化 
性 溶液 ， 凡 是 能 与 橡胶 起 反应 的 溶液 ， 如 HCl、H; SO4、 
Il 、KMnOs 和 AgNO; 等 溶液 ， 都 不 能 装 入 碱 式 滴 定 管 。 下 
端 装 有 聚 四 所 乙烯 活塞 的 为 酸 碱 两 用 式 滴 定 管 [ 见 图 2.2 
(c) ]， 它 既 可 以 装 酸 ， 也 可 以 装 碱 。 滴 定 管 除 无 色 的 外 ， 
还 有 棕色 的 ， 用 于 装 见 光 易 分 解 的 溶液 ， 如 KMnOs 、(a) 酸 式 滴定 管 ，(b) 碱 式 滴定 管 ; 
AgNO; 等 溶液 。 (c) 酸 碱 两 用 式 滴定 管 

滴定 管 的 容量 精度 分 为 A 级 和 B 级 。 标 准 中 规定 了 A 级 和 了 B 级 滴定 管 的 容量 允 差 ， 
见 表 2. 6。 





表 2.6 滴定 管 的 容量 允 差 












标 称 容量 /mL 





容量 允 差 /mL 









om | ew 
滴定 管 的 使 用 包括 洗涤 、 检 漏 、 涂 油 、 装 浴 液 、 赶 气泡 、 滴 定 和 读数 等 步 又。 
(1) 洗涤 


较 干 净 无 明显 油污 的 滴定 管 ， 可 直接 用 自来水 冲洗 ， 或 用 含 0. 1% 一 0.5 狼 〈 质 量 分 
数 ) 洗涤 剂 的 洗涤 液 泡 洗 ， 不 能 沾 去 污 粉刷 洗 ， 以 免 划 伤 内 壁 ， 影 响 体积 的 准确 测量 。 若 
有 明显 油污 不 易 洗 净 时 ， 可 用 铬 酸 洗 液 洗涤。 洗涤 时 向 管内 倒 人 10 一 15mL 洗 液 〈 酸 式 
滴定 管 关闭 活塞 ; 碱 式 滴定 管 将 乳胶 管内 玻璃 珠 向 上 挤 压 封 住 管 口 ， 或 将 胶管 连同 尖 嘴 一 
起 拔 下 ， 管 下 端 套 上 一 个 滴 瓶 塑料 帽 )， 两 手 端 住 滴定 管 ， 边 转动 边 向 管 口 倾斜 ， 直 至 洗 
液 布 满 全 部 管 壁 为 止 ， 立 起 后 将 洗 液 放 回 原 瓶 中 。 若 滴定 管 油污 较 严 重 ， 需 用 较 多 洗 液 充 
满 滴 定 管 浸泡 十 几 分 钟 或 更 长 时 间 ， 甚 至 用 温 热 洗 液 浸泡 一 段 时 间 。 洗 液 放 出 后 ， 先 用 自 
来 水 冲洗 ， 再 用 蒸馏 水 淋 洗 3 一 4 次 ， 洗 净 的 滴定 管 其 内 壁 应 完全 被 水 均匀 地 润 湿 而 不 挂 
水 珠 。 

(2) 检 漏 和 涂 油 

滴定 管 在 使 用 前 必须 检查 是 否 漏水 。 酸 式 或 酸 碱 两 用 式 滴 定 管 检 漏 时 ， 关 闭 活塞 ， 装 
和 蒸馏 水 至 一 定 刻 线 ， 直 立 滴 定 管 约 2min， 仔 细 观 察 刻 线 上 的 液 面 是 否 下 降 ， 滴 定 管 下 
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端 有 无 水 滴 滴 下 ， 及 活塞 阶 颖 中 有 无 水 渗 出 ， 然 后 将 活塞 转动 180 后 再 坛 。 碱 式 滴定 管 
检 漏 时 ， 装 和 蒸馏 水 至 一 定 刻 线 ， 直 立 滴 定 管 约 2min， 仔 细 观 察 刻 线 上 的 液 面 是 否 下 降 ， 
或 滴定 管 下 端 尖 嘴 有 无 水 滴 滴 下 。 

若 碱 式 滴 定 管 漏水 ， 可 更 换 乳 胶管 或 玻璃 珠 ; 若 酸 碱 两 用 式 滴定 管 漏 水 ， 可 拧紧 塞 子 
侧面 的 螺 帽 ， 不 能 涂 凡 士 林 ( 涂 油 ); 若 酸 式 滴 定 管 漏水 ， 或 活塞 转动 不 灵 ， 则 应 重新 涂 
抹 凡 士 林 。 其 方法 是 ， 将 滴定 管 放 置 于 实验 台 上 ， 取 下 活塞 ， 用 滤纸 片 将 活塞 和 活塞 套 表 
面 的 水 及 油污 擦 净 ， 用 食指 节 上 凡士林 ， 均 匀 地 在 除 活塞 孔 一 圈 外 的 活塞 两 端 涂 上 适量 的 
一 层 ， 然 后 将 活塞 平行 插入 活塞 套 中 ， 单 方向 转动 活塞 ， 直 至 活塞 转动 灵活 且 外 观 为 均匀 
透明 状态 为 止 〈 见 图 2. 3) 。 用 橡皮 圈 将 活塞 头套 住 ， 以 固定 活塞 。 如 遇 凡 士 林 堵 塞 了 尖 
嘴 玻 璃 小 孔 ， 可 将 滴定 管 装 满 水 ， 用 洗 耳 球 鼓 气 加 压 ， 或 将 尖 嘴 浸入 热 水 中 ， 再 用 洗 耳 球 
鼓 气 ， 便 可 以 将 凡士林 排除 。 





涂 
全 on | 
林 ee 
油 
处 
(a) 活塞 涂 油 人) 活塞 安装 (0) 转动 活塞 
图 2. 3 ” 酸 式 滴定 管 活塞 涂 油 、 安 装 和 转动 的 手法 


(3) 装 溶液 和 赶 气泡 

洗 净 后 的 滴定 管 在 装 液 前 ， 应 先 用 待 装 溶液 润 洗 内 壁 2 一 3 次 ， 每 次 用 量 为 5 一 
10mL， 以 确保 待 装 标 准 溶液 不 被 残存 的 水 稀释 。 

关 好 旋塞 ， 左 手持 滴定 管 上 部 无 刻度 处 ， 略 微 倾斜 ,右手 拿 住 试 剂 瓶 向 滴定 管 注入 溶 
液 ， 至 液 面 到 “0” 刻 度 线 附近 为 止 。 装 人 滴定 液 的 滴定 管 ， 应 检查 出 口 下 端 是 否 有 气泡 ， 
如 有 应 及 时 排除 。 其 方法 是 : 取 下 滴定 管 倾斜 成 约 30"。 若 为 酸 式 滴定 管 ， 可 用 手 迅 速 反 
复 打 开 活 塞 ， 使 溶液 冲 出 并 带 走 气泡 。 若 为 碱 式 滴定 管 ， 则 将 橡胶 管 向 上 弯曲 ， 捏 住 乳 胶 
管 使 溶液 从 管 口 喷 出 ， 即 可 排除 气泡 ( 见 图 2. 4)。 排 除 气泡 后 ， 再 把 标准 溶液 加 到 “0” 

刻度 线 附 近 ， 然 后 再 调整 至 零 刻 度 线 位 置 或 稍 下 。 滴 定 管 下 端 如 悬挂 液 
(4) 读数 
读数 前 ， 滴 定 管 应 垂直 静 置 Imin。 读 数 时 ， 管 内 壁 应 无 液 珠 ， 管 出 
口 的 尖 嘴 内 应 无 气泡 ， 尖 嘴 外 应 不 挂 液 滴 ， 否 则 读数 不 准 。 
读数 方法 是 ， 取 下 滴定 管用 右手 大 拇指 和 食指 捏 住 滴定 管 上 部 无 刻 
而 二 二 二 起 汪 度 处 ， 使 滴定 管 保 持 垂 直 ， 并 使 自己 的 视线 与 所 读 的 液 面 处 于 同一 水 平 
管 排 气泡 ”上 ， 见 图 2. 5(a)。 由 于 水 对 玻璃 的 浸润 作用 ， 滴定 管 内 的 液 面 呈 弯 月 
形 。 无 色 和 浅 色 溶液 的 弯 月 面 比较 清晰 ， 读 数 时 ， 应 读 弯 月 面 下 缘 实 线 
的 最 低 点 ， 即 视线 与 弯 月 面 下 缘 的 最 低 点 在 同一 水 平 。 对 于 深 色 溶 液 ， 其 弯 月 面 不 够 清 
晰 ， 读 数 时 ， 视 线 应 与 液 面 的 上 边缘 在 同一 水 平 。 对 于 乳白 底 蓝 条 线 衬 背 的 “ 蓝 带 ”滴定 
管 ， 管 中 液 面 呈 现 三 角 交 叉 点 ， 应 读 取 交 叉 点 与 刻度 相交 之 点 的 读数 ， 见 图 2. 5(b) 。 
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对 初学 者 ， 可 使 用 读数 卡 ， 以 使 弯 月 面 显 得 更 清晰 。 读 数 卡 是 用 贴 有 黑 纸 或 涂 有 
黑色 的 长 方形 的 白 纸板 制 成 。 读 数 时 ， 将 读数 卡 紧 贴 在 滴定 管 的 后 面 ， 置 于 弯 月 面 
下 面 约 1mm 处 ， 使 弯 月 面 的 反射 层 全 部 成 为 黑色 ， 读 取 黑 色 弯 月 面 的 最 低 点 ， 见 图 
2., CE 
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图 2.5 滴定 管 的 读数 

(5) 滴定 

读 取 初 读数 之 后 ， 立 即将 滴定 管 下 端 伸 人 锥 形 瓶 口内 约 lem 处 ， 再 进行 滴定 。 操 作 
酸 式 滴 定 管 时 ， 左 手 拇指 与 食指 跨 握 滴定 管 的 活塞 处 ， 与 中 指 一 起 控制 活塞 的 转动 ， 见 图 
2. 6(a) 。 但 应 注意 ， 不 要 过 于 紧张 和 手心 用 力 ， 以 免 将 活塞 从 大 头 推出 造成 漏水 ， 而 应 将 
三 手指 略 向 手心 回力 ， 以 塞 紧 活 塞 。 操 作 碱 式 滴 定 管 时 ， 用 左手 的 拇指 与 食指 捏 住 玻璃 球 
外 侧 的 乳胶 管 向 外 捏 ， 形 成 一 条 缝隙， 溶液 即 可 流出 ， 见 图 2. 6(b)。 控 制 缝隙 的 大 小 即 
可 控制 流速 ， 但 要 注意 不 能 使 玻璃 珠 上 下 移动 ， 更 不 能 捏 玻璃 珠 下 部 的 乳胶 管 以 免 产 生气 
泡 。 滴 定时 ， 边 滴 加 边 用 右手 摇动 锥 形 瓶 ， 瓶 底 应 向 同一 方向 〈 顺 时 针 ) 做 圆周 运动 〈 见 
图 2.7)， 不 可 前 后 振荡 ， 以 免 溅 出 溶液 。 滴 定 也 可 在 烧杯 中 进行 ， 滴 定时 边 滴 边 用 玻璃 
棒 搅 拌 烧杯 中 的 溶液 〈 见 图 2. 7) 。 





(a) (b) 





图 2.6 滴定 管 的 操作 图 2.7 滴定 的 姿势 
滴定 时 应 控制 好 滴定 速度 ， 左 手 不 应 离开 滴定 管 ， 以 防 流速 失控 。 开 始 时 ， 滴 定 速度 
可 稍 快 ， 呈 “ 见 滴 成 线 ”， 约 为 10mL/min， 即 3 一 4 滴 /s; 接近 终点 时 ， 应 改 为 一 滴 一 滴 
加 入 ， 即 加 一 滴 摇 几 下 ， 再 加 再 摇 ; 最 后 每 加 半 滴 揪 几 下 “〈 加 半 滴 操作 ， 是 使 溶液 悬 而 不 
滴 ， 让 其 沿 器 壁 流入 容器 ， 再 用 少量 纯 水 冲洗 内 壁 ， 并 播 义 )， 直 至 溶液 出 现 明显 的 颜色 
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变化 为 止 。 终 点 颜色 变化 应 注意 观察 滴定 剂 的 滴 落 点 。 通 常 ， 最 早 的 滴 落 点 变化 是 出 现 暂 
时 性 的 颜色 变化 而 当即 消失 ， 随 着 离 终点 越 近 颜色 消失 渐 慢 ， 接 近 终 点 时 新 出 现 的 颜色 暂 
时 地 扩散 到 较 大 范围 ， 但 转动 锥 形 瓶 1 一 2 圈 后 仍 完 全 消失 ， 最 后 滴 人 半 滴 溶液 颜色 突然 
变化 而 30s 内 不 褪色 ， 则 表示 终点 已 到 达 。 立 即 记 录 读 数 。 每 次 滴定 控制 在 6 一 10min 
完成 。 

(6) 注意 事项 

@ 平行 滴定 时 ， 应 该 每 次 都 将 初 刻 度 调 整 到 “0” 刻 度 或 其 附近 ， 这 样 可 减少 滴定 管 
刻度 的 系统 误差 。 

@O 滴定 管用 毕 后 ， 弃 去 管内 剩余 溶液 ， 用 水 洗 净 ， 装 人 纯 水 至 刻度 以 上 ， 用 大 试管 
套 住 管 口 ， 然 后 挂 在 滴定 台 上 。 这 样 ， 下 次 使 用 前 可 不 必 再 用 洗 液 清洗 。 滴 定 管 洗 净 后 也 
可 以 倒置 夹 在 滴定 管 夹 上 。 

G) 酸 式 滴定 管 长 期 不 用 时 ， 活塞 部 分 应 垫上 纸 。 否 则 ， 时 间 一 久 ， 塞 子 不 易 打 开 。 
碱 式 滴定 管 不 用 时 胶管 应 拔 下 ， 芯 些 滑 石粉 保存 。 


2.6.2 移 液 管 及 其 使 用 


移 液 管 是 用 来 准确 移 取 一 定 体积 液体 的 玻璃 量 器 。 准 确 度 与 滴定 管 相 当 ， 种 类 较 多 。 无 分 
刻度 的 ， 即 为 通称 的 移 液 管 ， 它 的 中 部 具有 “ 胖 肚 ”结构 ， 两 端 细 长 ， 只 有 一 个 标 线 ,“ 胖 肚 ” 
上 标 有 指定 温度 下 的 容积 ， 见 图 2.8。 常 见 的 规格 为 5mL、10mL、25mL、50mL、100mL 等 。 
移 液 管 必须 符合 GB 12808 一 1991 要 求 。 移 液 管 为 量 出 式 Ex 计量 玻璃 仪器 ， 按 精度 的 高 低 分 为 
A 级 和 B 级 ,标准 中 规定 移 液 管 A 级 和 B 级 的 容量 允 差 见 表 2. 7。 


表 2.7 移 液 管 的 容量 允 差 


5 10 25 50 100 200 500 | 1000 
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图 2.8 移 液 管 图 2.9 吸 量 管 
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有 分 刻度 的 移 液 管 ， 即 为 通称 的 吸 量 管 ， 它 的 上 端 标 有 指定 温度 下 的 体积 ， 见 图 
2.9。 常 见 的 规格 有 lmL、2mL、5mL、10mL 等 。 一般 只 用 于 量 取 小 体积 的 溶液 ， 其 准 
确 度 比 “ 胖 肚 ” 移 液 管 稍 差 。 吸 量 管 必须 符合 GB 12807 一 1991 要 求 。 

移 液 管 的 使 用 包括 洗涤 、 润 洗 和 移 液 等 步骤 。 

(1) 洗涤 

移 液 管 (或 吸 量 管 ) 均 可 用 自来水 洗涤 ， 再 用 纯 水 洗 净 ， 较 脏 〈 内 壁挂 水 珠 ) 时 ， 可 
用 铬 酸 洗 液 洗 净 。 其 洗涤 方法 是 : 右手 拇指 和 中 指 拿 住 管 琐 上 部 ， 将 移 液 管 插入 洗 液 中 ， 
左手 拿 洗 耳 球 轻 轻 将 水 吸 至 管 容积 1/3 处 ， 用 右手 食指 按 住 管 口 ， 把 管 横 过 来 消 洗 ， 然 后 
将 洗 液 放 回 原 瓶 。 如 果 内 壁 严重 污染 ， 应 将 移 液 管 放 人 盛 有 洗 液 的 大 量 简 中 ,浸泡 15min 
至 数 小 时 ， 取 出 后 用 自来水 及 纯 水 冲洗 。 用 纸 擦 干 外 壁 ， 置 于 干净 的 移 液 管 架 上 。 

(2) 润 洗 和 移 液 

洗 净 后 的 移 液 管 移 液 前 需 用 滤纸 吸 净 尖 端 内 、 外 的 残留 水 ， 然 后 用 待 取 液 润 洗 2 一 3 
次 ， 以 防 改变 溶液 的 浓度 。 润 洗 时 ， 在 小 烧杯 中 倒 人 少量 待 取 液 ， 将 待 取 液 吸 至 管 容积 
1/3 处 ,方法 同 铬 酸 洗 液 的 洗 次 ,但 润 洗 后 应 将 润 洗 液 从 管 下 口 放出 并 弃 去 。 

移 液 时 ， 将 润 洗 好 的 移 液 管 插 入 待 取 液 的 液 面 下 适当 深度 ， 不 能 太 浅 以 免 吸 空 ， 也 不 
能 插 至 容器 底部 ， 以 免 吸 起 沉渣 。 右 手 的 拇指 与 中 指 拿 住 移 液 管 标 线 以 上 部 分 ， 左 手 拿 洗 
耳 球 ， 排 出 洗 耳 球 内 空气 ， 将 洗 耳 球 尖端 插 和 人 移 液 管 上 端 ， 并 封 紧 管 口 ， 逐 步 松 开 洗 耳 
球 ， 以 吸取 溶液 。 当 液 面 上 升 至 标 线 以 上 时 ， 拿 掉 洗 耳 球 ， 迅 速 用 右手 食指 堵 住 管 口 ， 将 
移 液 管 提 出 液 面 ， 倾 斜 容 器 ， 将 管 尖 紧 贴 容器 内 壁 成 约 45" 角 ， 稍 待 片 刻 ， 以 除去 管 外 壁 
的 溶液 ， 然 后 微微 松动 食指 ， 并 用 拇指 和 中 指 慢 慢 转动 移 液 管 ， 使 液 面 缓慢 下 降 ， 直 到 溶 
液 的 弯 月 面 与 标 线 相 切 。 此 时 ,立即 用 食指 

\) 





按 紧 管 口 ， 使 液体 不 再 流出 。 将 接收 容器 倾 区 
斜 45" 角 ， 使 移 液 管 的 下 端 与 容器 内 壁 上 方 接 
触 ( 见 图 2. 10) ， 松 开 食指 让 溶液 自然 流下 ， 
当 溶液 流 尽 后 ， 再 停 15s， 取 出 移 液 管 。 注 
意 ; 除 标 有 “ 吹 ”字样 的 移 液 管 外 ， 不 要 把 
残留 在 管 尖 的 液体 吹出 ， 因 为 在 校准 移 液 管 
容积 时 ， 没 有 算 上 这 部 分 液体 。 

(3) 注意 事项 

@ 移 液 管 与 容量 瓶 常 配合 使 用 ， 因 此 使 
用 前 常 作 两 者 的 相对 体积 的 校准 。 国 么 0 基 江 和 风 人 用 

@ 为 了 减少 测量 误差 ， 吸 量 管 每 次 都 应 从 最 上 面 刻 度 为 起 始点 ， 往 下 放出 所 需 体 积 ， 
而 不 是 放出 多 少 体积 就 吸取 多 少 体积 。 

@ 移 液 管 和 吸 量 管 一 般 不 要 在 烘箱 中 烘 干 。 





小 


2.6.3 容量 瓶 及 其 使 用 


容量 瓶 是 细 颈 梨 形 平底 玻璃 量 器 ， 由 无 色 或 棕色 玻璃 制 成 ， 带 有 磨 口 玻璃 塞 或 塑料 
塞 ， 颈 上 肇 有 一 环形 标 线 。 容 量 瓶 是 量 入 式 量 器 ， 必 须 符 合 GB 12806 一 1991 要 求 ， 其 容 
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量 精度 分 为 A 级 和 B 级 。 瓶 上 应 有 下 列 标志 : 生产 厂 名 或 商标 、 标 称 容量 (mL)、 标 称 
温度 (20'C)、 量 入 式 符号 (In) 、 精 度 级 别 (A 级 或 B 级 )、 可 互 换 性 塞 的 尺寸 及 非 互 换 
性 瓶 塞 号 别 。 

容量 瓶 主要 用 于 把 精确 称 量 的 物质 准确 地 配 成 一 定 体积 的 溶液 ， 或 将 准确 体积 的 浓 溶 
液 稀 释 成 准确 体积 的 稀 溶 液 ， 这 种 过 程 通常 称 为 “ 定 容 ”。 容 量 瓶 的 容量 定义 为 : 在 20°C 
下 ， 液 体 充满 至 弯 月 面 与 标 线 相 切 时 的 体积 恰好 与 瓶 上 所 注 明 的 体积 相等 。 国 家 规定 的 容 
量 允 差 列 于 表 2.8。 常 见 的 规格 为 10mL、50mL、100mL、250mL、500mL 和 1000mL 
等 。 此 外 还 有 lmL、2mL、5mL 的 小 容量 瓶 ， 但 用 得 较 少 。 


表 2.8 容量 瓶 的 容量 允 差 







标 称 容 量 /mL 








容量 允 差 /mL 


容量 瓶 的 使 用 包括 检 漏 、 洗 活 、 转 移 、 定 容 和 摇 匀 等 步 又。 

(1) 检 漏 

容量 瓶 使 用 前 应 先 检查 瓶 塞 是 否 密 合 、 不 漏水 。 检 查 时 ， 加 自来水 近 刻 度 盖 好 瓶 塞 ， 
用 左手 食指 按 住 ， 同 时 用 右手 五 指 托 住 瓶 底 边 缘 ， 将 瓶 倒 立 2min， 如 不 漏水 ， 将 瓶 直立 ， 
把 瓶 塞 转动 180"， 再 倒立 2min， 若 仍 不 渗水 即 可 使 用 。 

(2) 洗涤 

先 用 自来水 冲洗 ， 后 用 纯 水 淋 洗 2 一 3 次 。 如 洗 不 净 ， 可 用 铬 酸 洗 液 洗涤 ， 洗 涤 时 将 
瓶 内 水 尽量 倒 空 ， 然 后 倒 入 铬 酸 洗 液 10 一 20mL， 盖 上 塞 ， 边 转动 边 向 瓶 口 借 斜 ， 至 洗 液 
布 满 全 部 内 壁 。 放 置 数 分 钟 ， 倒 出 洗 液 ， 用 自来水 充分 洗涤 ， 再 用 纯 水 淋 洗 2 一 3 次 备用 。 

(3) 转移 

当 用 固体 配制 一 定 体积 的 准确 浓度 的 溶液 时 ， 将 准确 称 量 好 的 药品 ， 倒 入 干净 的 小 烧 
杯 中 ， 加 入 少量 溶剂 将 其 完全 溶解 后 再 定量 转移 至 容量 瓶 中 。 定 量 转移 时 ， 右 手持 玻璃 棒 
悬空 放 和 容量 瓶 内 ， 玻 璃 棒 下 端 靠 在 瓶颈 内 壁 , (但 不 能 与 瓶 口 接触 ) ， 左 手 拿 烧杯 ， 烧 杯 
嘴 紧 靠 玻璃 棒 ， 使 溶液 沿 玻璃 棒 流 入 瓶 内 沿 壁 而 下 ( 见 图 2. 11)。 烧 杯 中 溶液 流 完 后 ,将 
烧杯 嘴 沿 玻璃 棒 上 提 ， 同 时 使 烧杯 直立 。 将 玻璃 棒 取 出 放 人 烧杯 ， 用 少量 溶剂 冲洗 玻璃 棒 





(b) 


图 2.11 定量 转移 操作 图 2.12 溶液 的 混 匀 
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和 烧杯 内 壁 ， 也 同样 转移 到 容量 瓶 中 。 如 此 重复 操作 3 次 以 上 。 

(4) 定 容 和 播 匀 

溶液 转 入 容量 瓶 后 ， 加 溶剂 稀释 到 约 3/4 体积 时 ， 将 容量 瓶 平 摇 几 次 ， 作 初步 混 匀 ， 
可 避免 最 后 混合 时 体积 有 较 大 的 改变 。 继 续 加 入 溶剂 ， 近 标 线 时 应 小 心地 和 逐 滴 加 入 ， 直 至 
溶液 的 弯 月 面 与 标 线 相 切 为 止 。 盖 紧 塞 子 ， 左 手 食指 按 住 塞 子 ， 右 手指 尖顶 住 瓶 底 边 缘 
[ 见 图 2. 12(b) ]， 将 容量 瓶 倒转 并 振荡 ， 反 复 使 气泡 上 升 至 底部 或 顶部， 如 此 反复 10~ 
15 次 ， 可 使 溶液 混 匀 。 

当 用 浓 溶液 配制 稀 溶 液 时 ， 则 用 移 液 管 移 取 一 定 体积 的 浓 溶液 于 容量 瓶 中 ， 加 水 至 标 
线 。 同 上 法 混 匀 即 可 。 

(5) 注意 事项 

Q@ 用 于 洗涤 烧杯 的 溶剂 总 量 不 能 超过 容量 瓶 的 标 线 。 

@ 容量 瓶 不 能 进行 加 热 。 如 果 溶 质 在 溶解 过 程 中 放 热 ， 要 待 溶液 冷却 后 再 进行 转移 。 
因为 温度 升 高 瓶 体 将 膨胀 ， 所 量 体 积 就 会 不 准确 。 

@ 容量 瓶 只 能 用 于 配制 溶液 ， 不 能 贮存 溶液 ， 因 为 溶液 可 能 会 对 瓶 体 造成 腐蚀 ， 从 
而 使 容量 瓶 的 精度 受到 影响 。 

@ 容量 瓶 使 用 前 需 用 滤纸 擦 干 瓶 塞 和 磨 口 。 用 毕 应 及 时 洗涤 干净 ， 塞 上 瓶 塞 ， 并 在 
塞 子 与 瓶 口 之 间 夹 一 纸 条 ， 防 止 瓶 塞 与 瓶 口 粘连 。 


2.6.4 玻璃 量 器 的 校正 


玻璃 量 器 的 体积 并 不 经 常 与 它 所 标示 的 大 小 完全 符合 ， 因 此 ， 在 工作 开始 时 ， 尤 其 对 
于 准确 度 要 求 较 高 的 分 析 工 作 ， 必 须 加 以 校正 。 

玻璃 量 器 的 校正 方法 是 : 称 量 一 定 体积 的 水 ， 然 后 根据 该 温度 时 水 的 密度 ， 将 水 的 质 
量 换算 为 体积 。 这 种 方法 是 基于 在 不 同 温度 下 水 的 密度 都 已 经 很 准确 地 测量 过 。 已 经 知道 
3.98C 时 ，lmL 水 在 真空 中 的 质量 为 1.000g， 如 果 校 正 工 作 也 是 在 3.98"C 和 真空 中 进 
行 ， 则 称 出 的 水 的 质量 就 等 于 容积 的 体积 (以 mL 计 )。 但 通常 并 不 在 3. 98 而 是 在 室温 
下 称 量 水 ， 同 时 不 在 真空 里 ， 而 是 在 空气 中 称 量 ， 因 此 ， 称 量 的 结果 必须 对 下 列 三 点 加 以 
校正 。 

@ 水 的 密度 随 着 温度 的 改变 而 改变 的 校正 ; 

@ 对 于 玻璃 仪器 的 容积 由 于 温度 改变 而 改变 的 校正 ; 

@ 对 于 物体 由 于 空气 浮力 而 使 质量 改变 的 校正 。 

玻璃 量 器 是 以 20YC 为 标准 而 校准 的 ， 但 使 用 时 不 一 定 也 在 20C， 因 此 ， 量 器 容量 和 
溶液 体积 都 将 发 生变 化 。 量 器 容量 的 改变 是 由 于 玻璃 的 胀 缩 而 引起 的 ， 但 玻璃 的 膨胀 系数 
极 小 ， 在 温度 相差 不 太 大 时 可 以 忽略 不 计 。 溶 液体 积 的 改变 是 由 于 溶液 密度 的 改变 所 致 ， 
稀 溶 液 的 密度 一 般 可 以 用 相应 的 水 密度 来 代替 。 为 了 便于 校准 玻璃 量 器 在 其 他 温度 下 所 测 
量 的 体积 ， 表 2. 9 列 出 了 在 不 同 温度 下 1L 水 (或 稀 溶 液 ) 换算 到 20C 时 ， 其 体积 应 增 减 
的 毫升 数 (AmL)。 应 用 表 2. 9 来 校正 玻璃 量 器 的 体积 十 分 方便 ， 校 正 后 的 体积 是 指 20°C 
时 该 容器 的 体积 。 
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表 2.9 不 同 温度 下 1L 水 (或 稀 溶液 ) 换算 到 20C 时 的 体积 校正 值 


水 ,0; 1mol/L HCI ， 
0.01mol/L 溶液 AV/mL 
















0. 1mol/L 溶液 AV/mL 
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例如 ， 在 10C 时 滴定 用 去 25. 00mL 0. 1mol/L 标准 溶液 ， 在 20'C 时 应 相当 于 
,25.00 十 (1.45X25.00)/1000=25. 04mL 

(1) 滴定 管 的 校正 

将 待 校正 的 滴定 管 充分 洗 净 ， 加 水 调 至 滴定 管 “ 零 ”处 (加 入 水 的 温度 应 当 与 室温 相 
同 )。 记 录 水 的 温度 ， 将 滴定 管 尖 外 面 的 水 珠 除去 ， 然 后 以 滴定 速度 放出 10mL 水 (不必 
恰 等 于 10mL， 但 相差 也 不 应 大 于 0. 1mL)， 置 于 预先 准确 称 过 质量 的 50mL 具有 玻璃 塞 
的 锥 形 瓶 中 〈 锥 形 瓶 外 壁 必须 和 干燥， 内壁 不 必 干 燥 )， 将 滴定 管 尖 与 锥 形 瓶 内 壁 接触 ， 收 
集 管 尖 余 滴 。1lmin 后 读数 (准确 到 0. 1mL) ， 并 记录 。 将 锥 形 瓶 玻璃 塞 盖 上 ， 再 称 出 它 
的 质量 ， 并 记录 ， 两 次 质量 之 差 即 为 放出 水 的 质量 。 

由 滴定 管 中 再 放出 10mL 水 〈 即 放 至 约 20mL 处 ) 于 原 锥 形 瓶 中 ， 用 上 述 同 样 方法 称 
量 ， 读 数 并 记录 。 同 样 ， 每 次 再 放出 10mL 水 ， 即 从 20mL 到 30mL，30mL 到 40mL 直 
至 50mL 为 止 。 用 实验 温度 时 lmL 水 的 质量 ( 见 表 2. 10) 来 除 每 次 得 到 的 水 的 质量 ， 即 
可 得 相当 于 滴定 管 各 部 分 体积 的 实际 毫升 数 〈 即 20'C 时 的 真实 体积 )。 


表 2-10 不 同 温度 下 用 水 充满 20C 时 容积 为 1L 的 玻璃 容器 ， 在 空气 中 以 黄 铜 夸 码 称 取 的 水 的 质量 





例 : 在 21'C 时 由 滴定 管 中 放 出 10.03mL 水 ， 其 质量 为 10. 04g。 查 表 2. 10 知道 在 21C 时 
lmL 水 的 质量 为 0.99700g。 由 此 ， 可 算出 20C 时 其 实际 体积 为 10. 04/0. 99700 王 10. 07mL 
故此 管 体积 的 误差 为 10. 07 一 10. 03 = 0.04(mL) 
(2) 移 液 管 (或 吸 量 管 ) 的 校正 
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移 液 管 (或 吸 量 管 ) 的 校正 方法 与 上 述 滴 定 管 的 校正 方法 相同 。 

(3) 容量 瓶 的 校正 

Q@ 绝对 校正 法 ”将 洗 净 、 干燥、 带 塞 的 容量 瓶 准 确 称 量 〈 空 瓶 质量 )。 注 入 蒸馏 水 至 
标 线 ， 记 录 水 温 ， 用 滤纸 条 吸 干 瓶颈 内 壁 水 滴 ， 盖 上 瓶 塞 称 量 。 两 次 称 量 之 差 即 为 容量 瓶 
容纳 的 水 的 质量 。 根 据 上 述 方法 算出 该 容量 瓶 20'C 时 的 真实 体积 数值 ， 求 出 校正 值 。 

@ 相对 校正 法 ”在 很 多 情况 下 ， 容 量 瓶 与 移 液 管 是 配合 使 用 的 ， 因 此 ， 重 要 的 不 是 
要 知道 所 用 容量 瓶 的 绝对 容积 ， 而 是 容量 瓶 与 移 液 管 的 体积 比 是 否 正确 。 一 般 只 需要 做 容 
量 瓶 与 移 液 管 的 相对 校正 即 可 。 其 校正 方法 如 下 : 

预先 将 容量 瓶 洗 净 控 干 ， 用 洁净 的 移 液 管 吸 取 蒸 馅 水 注入 该 容量 瓶 中 。 假 如 容量 瓶 
容积 为 250mL， 移 液 管 为 25mL， 则 共 吸 10 次 ， 观 察 容 量 瓶 中 水 的 弯 月 面 是 否 与 标 线 
相 切 ， 若 不 相 切 ， 表 示 有 误差 ， 一般 应 将 容量 瓶 空 干 后 再 重复 校正 一 次 ， 如 果 仍 不 相 
切 ， 可 在 容量 瓶颈 上 作 一 新 标记 ， 以 后 配合 该 支 移 液 管 使 用 时 ， 可 以 新 标记 为 准 。 


2.7 重量 分 析 基 本 操作 技术 


重量 分 析 的 基本 操作 包括 样品 溶解 、 沉 淀 、 过 滤 、 洗 桨 、 干 燥 和 灼 烧 等 步骤 ， 分 别 介 
绍 如 下 。 


2.7.1 样品 溶解 


重量 分 析 法 测定 固体 样品 中 某 组 分 含量 ， 首 先 需要 将 固体 样品 溶解 。 溶 解 可 分 为 水 
溶 、 酸 溶 、 碱 溶 和 熔融 等 方法 。 根 据 被 测试 样 的 性 质 ， 选 用 不 同 的 溶解 试剂 ， 以 确保 待 测 
组 分 全 部 溶解 ， 且 不 使 待 测 组 分 发 生 氧化 还 原 反应 而 造成 损失 ， 加 入 的 试剂 应 不 影响 
测定 。 

所 用 的 玻璃 仪器 内 壁 不 能 有 划 痕 ,以 防 黏附 沉淀 物 。 烧 杯 、 玻 璃 棒 、 表 面 亚 的 大 小 要 
适宜 ,玻璃 棒 两 头 应 烧 圆 ， 长 度 应 高 出 烧杯 5 一 7cm， 表 面 下 的 大 小 应 大 于 烧杯 口 。 

以 常见 样品 为 例 ， 其 溶解 操作 如 下 。 

@ 样品 称 于 烧杯 中 ， 用 表面 中 盖 好 。 

@ 溶解 方法 : 样品 溶解 时 不 产生 气体 的 溶解 方法 : 取 下 表面 胃 ， 凸 面向 上 放置 ， 沿 
杯 壁 加 溶剂 或 使 试剂 沿 下 端 紧 靠 杯 内 壁 的 玻璃 棒 慢 慢 加 入 ， 加 完 后 ， 需 用 玻璃 棒 搅拌 的 用 
玻璃 棒 搅 拌 ， 使 试 样 溶解 ， 溶 解 后 将 玻璃 棒 放 在 烧杯 嘴 处 ， 将 表面 由 盖 在 烧杯 上 ， 轻 轻 摇 
动 ， 使 其 溶解 。 

样品 溶解 时 产生 气体 的 溶解 方法 : 称 取样 品 放 入 烧杯 中 ， 先 用 少量 水 将 样品 润 湿 ， 表 
面 焉 凹面 向 上 盖 在 烧杯 上 ， 沿 玻璃 棒 将 试剂 自 烧杯 嘴 与 表面 四 之 间 的 孔 辽 缓慢 加 入 ， 或 用 
滴 管 滴 加 ， 以 防 猛 烈 产 生气 体 ， 加 完 试剂 待 作用 完全 ， 促 其 溶解 。 

@ 样品 溶解 需 加 热 或 蒸发 时 ， 应 在 水 浴 锅 内 进行 ， 温 度 不 可 太 高 ， 烧 杯 上 需 盖 上 表 
面 田 ， 以 防 溶液 剧烈 爆 沸 或 进 溅 。 

@ 溶解 完成 后 ， 用 洗 瓶 中 水 吹 洗 表面 亚 的 凸 面 ， 流 下 来 的 水 应 沿 烧杯 内 壁 流入 烧杯 
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中 ， 用 洗 瓶 吹 洗 烧杯 内 壁 。 
2.7.2 沉淀 


为 了 达到 重量 分 析 对 沉淀 尽 可 能 地 完全 和 纯净 的 要 求 ， 应 该 按照 沉淀 的 不 同类 型 选 
择 不 同 的 沉淀 条 件 ， 如 溶液 的 体积 、 酸 度 、 温 度 ， 加 入 沉淀 剂 的 数量 、 浓 度 、 加 入 顺 
序 、 加 入 速度 、 搅 拌 速度 、 放 置 时 间 等 。 因 此 ， 实验 操作 必须 严格 按照 具体 操作 步 又 
进行 。 

沉淀 重量 法 要 求 沉淀 剂 适当 过 量 ， 故 沉淀 所 需 试 剂 溶液 浓度 准确 到 1% 即 可 ， 液 体 试 
剂 用 量 简 量 取 ， 固 体 试剂 用 台秤 称 取 。 沉 淀 的 类 型 不 同 ， 所 采用 的 操作 方法 也 不 同 。 唱 形 
沉淀 的 沉淀 条 件 为 “ 稀 、 热 、 慢 、 搅 、 陈 ”五 字 原 则 ， 

沉淀 操作 时 ， 一 般 左 手 拿 滴 管 ， 滴 管 口 接近 液 面 ， 缓 慢 滴 加 沉淀 剂 ， 以 免 溶液 溅 出 。 
右手 持 玻璃 棒 不 断 搅 动 溶液 ， 防 止 沉淀 剂 局 部 过 浓 。 搅 拌 时 玻璃 棒 不 要 碰 烧 杯 内 壁 和 烧杯 
底 ， 以 免 划 损 烧 杯 使 沉淀 附着 在 划 痕 处 。 速 度 不 宜 快 ， 以 免 溶液 溅 出 。 加 热 时 应 在 水 浴 或 
电热 板 上 进行 ， 不 得 使 溶液 沸腾 。 

沉淀 完 后 ， 应 检查 沉淀 是 否 完全 : 将 沉淀 溶液 静 置 ， 待 上 层 溶液 澄清 后 ， 于 上 清 液 中 
滴 加 一 滴 沉 淀 剂 ， 观 察 滴 落 处 是 否 浑 当 ， 如 浑浊 ， 表 明 沉 淀 未 完全， 还 需 补 加 沉淀 剂 ， 直 
至 再 次 检查 时 上 层 清 液 中 不 再 出 现 浑浊 为 止 。 沉 淀 完 全 ， 羔 上 表面 号 ， 放 和 置 一 段 时 间或 在 
水 浴 上 保温 静 置 1h 左右 进行 陈 化 。 非 唱 形 沉淀 沉淀 时 宜 用 较 浓 的 沉淀 剂 ， 加 入 沉淀 剂 和 
搅拌 的 速度 均 可 快 些 ， 沉 演 完 全 后 用 蒸馏 水 稀释 ,不 必 放 置 陈 化 。 


2.7.3 ”过滤 和 洗涤 


过 滤 的 目的 是 将 沉淀 从 母液 中 分 离 出 来 ， 使 其 与 过 量 的 沉淀 剂 及 其 他 杂质 组 分 分 开 ， 
并 通过 洗涤 将 沉淀 转化 成 一 纯净 的 单 组 分 。 应 根据 沉淀 的 性 质 选择 适当 的 滤器 。 需 要 灼 烧 
的 沉淀 物 ， 常 在 玻璃 漏斗 中 用 滤纸 进行 过 滤 和 洗涤 。 不 能 或 不 需 灼 烧 的 沉淀 ， 热 稳定 性 差 
的 沉淀 ， 只 需 烘 干 即 可 称 量 的 沉淀 ， 或 不 需 称 量 的 沉淀 ， 均 应 在 微 孔 玻璃 滤器 〈 微 孔 玻璃 
卉 塌 或 漏斗 ) 内 进行 过 滤 和 洗涤 。 

过 滤 一 般 采 用 倾 析 法 (或 称 倾注 法 )， 过 滤 和 洗涤 必须 要 一 次 完成 ， 因 此 必须 事先 计 
划 好 时 间 ， 不 能 间断 ， 特 别 是 过 滤 胶 状 沉淀 。 在 过 滤 和 洗涤 操作 过 程 中 ， 务必 避免 造成 沉 
淀 的 损失 。 

1. 用 滤纸 过 滤 

(1) 滤纸 和 漏斗 的 选择 

滤纸 分 定性 滤纸 和 和 定量 滤纸 两 种 ， 重 量 分 析 中 常用 定量 滤纸 〈 含 灰分 少 ) 进行 过 
滤 。 定 量 滤 纸 有 “无 灰 滤 纸 >”， 灼 烧 后 灰分 极 少 ， 小 于 0. 0001 g， 质 量 可 忽略 不 计 ; 定 
量 滤纸 经 灼 烧 后 ， 若 灰分 质量 大 于 0. 0002 g， 则 需 从 沉淀 物 中 扣除 其 质量 ， 一 般 市 售 
定量 滤纸 都 已 注 明 每 张 滤纸 的 灰分 质量 ， 可 供 参考 。 定 量 滤 纸 按 滤 速 可 分 为 快速 、 中 
速 、 慢 速 三 种 ， 一 般 为 圆 形 ， 按 直径 有 11cm、9cm、7cm 等 几 种 规格 。 见 表 2. 11 和 表 
2. 12。 根 据 沉淀 的 性 质 选 择 合适 的 滤纸 ， 如 BaSOs 、CaCz O04*2HzO 等 细 唱 形 沉 淀 ， 应 
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选用 “ 慢 速 ”滤纸 过 滤 ; FezO03*H2O 为 胶 状 沉淀 ,应 选用 “快速 ”滤纸 过 滤 ; 
MgNH4POs 等 粗 晶 形 沉 淀 ， 应 选用 “中 速 ” 滤 纸 过 滤 。 根 据 沉淀 量 的 多 少 ， 选 择 滤纸 
的 大 小 ， 沉 淀 物 完全 转 入 滤纸 中 后 ， 高 度 一 般 不 超过 滤纸 圆锥 高 度 的 1/3 处 。 


表 2.11 国产 定量 滤纸 的 灰分 质量 













灰分 / (Cg/ 张 ) 3. 5X10™s 5. 5X10-5 8.5X1075 1.0 又 10 一 


表 2.12 国产 定量 滤纸 的 类 型 







滤纸 盒 上 色 带 标志 滤 速 /(s/100mL) 
60~100 
100 一 160 


160 一 200 








无 定形 沉淀 ,如 Fe(COH)5 ,Al(OH)3 ， HzSiOs 
中 等 粒度 沉淀 ,如 MgNH4sPO, ,SiO， 
细 粒 状 沉淀 ,如 BaSO ,CaC; O04 ， 2H2O 






用 于 重量 分 析 的 漏斗 应 该 是 长 颈 漏斗 ， 颈 长 为 15~20cm， 漏斗 锥 体 角 应 为 60"， 颈 
的 直径 要 小 些 ， 一 般 为 3 一 5mm， 以 便 在 颈 内 容易 保留 水 柱 ， 出 口 处 磨 成 45 角 。 见 图 
2.13。 漏 斗 的 大 小 应 使 折 肢 后 滤纸 的 上 缘 低 于 漏斗 上 沿 0.5 一 lcm， 不 能 超出 漏斗 边缘 。 
见 图 2.14。 

(2) 滤纸 的 折 释 

折 到 滤纸 的 手 要 洗 净 擦 干 。 滤 纸 按 四 折 法 折 释 ， 先 把 滤纸 对 折 并 按 紧 ， 然 后 再 对 折 
但 不 要 按 紧 ， 把 折 成 圆锥 形 的 滤纸 放 人 漏斗 中 。 滤 纸 的 大 小 应 低 于 漏斗 边缘 0.5 一 
lcm， 若 高 出 漏斗 边缘 ， 可 剪 去 一 圈 。 观 察 折 好 的 滤纸 是 否 能 与 漏斗 内 壁 紧密 贴 合 ， 若 
未 贴 合 紧密 可 以 适当 改变 滤纸 折 又 角度 ， 直 至 与 漏斗 贴 紧 后 把 第 二 次 的 折 边 按 紧 。 取 
出 圆锥 形 滤纸 ， 将 半边 为 三 层 滤 纸 的 外 层 折 角 撕 下 一 块 ， 这样 可 以 使 内 层 滤纸 紧密 贴 
在 漏斗 内 壁 上 ， 撕 下 来 的 那 一 小 块 滤纸 ,保留 作 擦 拭 烧 杯 内 残留 的 沉淀 用 。 滤 纸 的 折 


春 见 图 2.14。 


图 2.13 漏斗 图 2.14 滤纸 的 折 释 


(3) 做 水 柱 
滤纸 放 入 漏斗 后 ， 三 层 的 一 边 放 在 漏斗 出 口 短 的 一 边 ， 用 食指 按 紧 使 之 密 合 ， 用 洗 瓶 
加 水 润 湿 全 部 滤纸 。 用 手指 轻 压 滤纸 赶 去 滤纸 与 漏斗 壁 间 的 气泡 ， 然 后 加 水 至 滤纸 边缘 ， 
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此 时 漏斗 颈 内 应 全 部 充满 水 ， 形 成 水 柱 。 当 漏斗 中 水 全 部 流 尽 后 ， 颈 内 水 柱 仍 能 保留 且 无 
气泡 。 水 柱 的 重力 可 起 抽 滤 作用 ， 加 快 过 滤 速 度 。 

若水 柱 做 不 成 ， 可 用 手指 堵 住 漏斗 下 口 ， 稍 微 掀 起 滤纸 三 层 的 一 边 ， 用 洗 瓶 向 滤纸 和 
漏斗 间 的 空 院内 加 水 ， 直 到 漏斗 颈 及 锥 体 的 一 部 分 被 水 充满 ， 按 紧 滤 纸 边 ， 放 开 堵 住 出 口 
的 手指 ， 此 时 水 柱 即 可 形成 。 如 仍 不 能 形成 水 柱 ， 或 水 柱 不 能 保持 ， 而 漏斗 颈 又 确 已 洗 
净 ， 则 是 因为 漏斗 颈 太 大 。 实 践 证 明 ， 漏 斗 颈 太 大 的 漏斗 ， 是 做 不 出 水 柱 的 ， 应 更 换 
漏斗 。 

水 柱 做 成 后 ， 用 纯 水 冲洗 滤纸 ， 将 漏斗 放 在 漏斗 架 上 ， 下 面 放 一 个 盛 接 滤 液 的 洁净 烧 
杯 (考虑 可 能 有 沉淀 渗 滤 或 滤纸 意外 破裂 需要 重 滤 ， 要 用 洗 净 的 烧杯 来 承接 滤液 )， 漏 斗 
出 口 长 的 一 边 靠 近 烧 杯 壁 ， 漏 斗 位 置 以 过 滤 过 程 中 漏斗 颈 的 出 口 不 接触 滤液 为 度 。 漏 斗 和 
烧杯 上 均 盖 好 表面 四 ， 备 用 。 

(4) 倾 析 法 过 滤 和 初步 洗涤 

过 滤 的 完整 过 程 可 分 为 两 个 阶段 ， 第 一 阶段 采用 倾 析 法 ， 尽 可 能 把 清 液 先 过 滤 去 ， 并 
初步 洗涤 烧杯 中 的 沉淀 ; 第 二 阶段 转移 沉淀 到 漏斗 上 ， 并 最 
后 清洗 烧杯 和 洗涤 漏斗 上 的 沉淀 。 

这 里 先 介绍 第 一 阶段 。 采 用 倾 析 法 ， 可 以 避免 沉淀 堵塞 
滤纸 的 空隙， 影响 过 滤 速 度 。 其 做 法 是 ， 沉 淀 完全 后 倾斜 静 
置 烧杯 〈 见 图 2. 15)， 待 沉淀 下 降 后 ,将 上 层 清 液 倾 人 漏斗 
中 。 倾 和 人 时 ， 将 烧杯 移 到 漏斗 上 方 ， 轻 轻 提起 玻璃 棒 ， 将 玻 

图 2.15 ”过 滤 时 带 沉 淀 和 ” 璃 棒 下 端 轻 碰 一 下 烧杯 壁 使 悬挂 的 液 滴 流 回 烧杯 中 ， 将 烧杯 

溶液 的 烧杯 放置 方法 嘴 与 玻璃 棒 贴 紧 ， 玻 璃 棒 要 直立 ， 下 端 对 着 滤纸 的 三 层 边 ， 

尽 可 能 靠近 滤纸 但 不 接触 。 倾 和 的 溶液 量 一 般 只 充满 滤纸 的 

2/3， 离 滤纸 上 边缘 至 少 5mm， 和 否则 少量 沉淀 因 毛 细 管 作用 越过 滤纸 上 缘 ， 造 成 损失 。 和 暂 

停 倾注 时 ， 应 沿 玻璃 棒 将 烧杯 嘴 往 上 提 ， 逐 渐 直 立 烧杯 ， 以 免 使 烧杯 嘴 上 的 液 滴 流 失 。 等 

玻璃 棒 和 烧杯 变 为 几乎 平行 时 ， 将 玻璃 棒 离 开 烧 杯 嘴 而 移 人 烧杯 中 。 玻 璃 棒 放 回 原 烧 杯 

时 ， 勿 将 清 液 搅 浑 ， 也 不 要 靠 在 烧杯 嘴 处 ， 因 嘴 处 沾 有 少量 沉淀 。 见 图 2. 16。 如 此 重复 

操作 ， 直 至 上 层 清 液 倾 完 为 止 。 当 烧杯 内 的 液体 较 少 而 不 便 倾 出 时 ， 可 将 玻璃 棒 稍 向 左倾 
斜 ， 使 烧杯 倾斜 角度 更 大 些 。 

倾注 完 后 ， 在 烧杯 中 作 初 步 洗涤 。 洗 涤 液 的 选择 ， 应 根据 沉淀 的 类 型 而 定 。 

Qa 晶 形 沉淀 : 选用 冷 的 稀 的 沉淀 剂 进行 洗 桨 ， 可 以 减少 沉淀 的 溶解 损失 。 若 沉淀 剂 
为 不 挥发 的 物质 ， 则 不 能 用 作 洗 涤 液 ， 可 用 蒸馏 水 或 其 他 合适 的 溶液 。 

@ 无 定形 沉淀 : 用 热 的 电解 质 溶 液 作 洗涤 剂 ， 大 多 采用 易 挥 发 的 铵 盐 溶液 作 洗 涤 剂 。 

@ 对 于 溶解 度 较 大 的 沉淀 ， 可 采用 沉淀 剂 加 有 机 溶剂 洗涤 沉淀 。 

洗涤 时 ， 沿 烧杯 壁 旋转 加 入 约 15mL 洗涤 液 吹 洗 烧杯 内 壁 ， 使 黏附 着 的 沉淀 集中 在 烧 
杯 底 部 ， 充 分 搅拌 ， 静 置 ， 待 沉淀 沉降 后 ， 按 上 倾 析 法 过 滤 ， 如 此 重复 洗涤 沉淀 4 一 5 次 。 
每 次 尽 可 能 把 洗涤 液 倾 倒 尽 。 

过 滤 和 洗涤 过 程 中 ， 应 随时 检查 滤液 是 否 透明 不 含 沉淀 颗粒 ， 否 则 应 重新 过 滤 ， 或 重 
做 实验 。 

(5) 沉淀 的 转移 和 最 后 洗涤 
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(a) 玻璃 棒 垂 直 紧 靠 (b) 慢 慢 扶 正 烧杯 ,但 烧 (c) 玻璃 棒 远 离 烧 
烧杯 嘴 ,下 端 对 着 滤 杯 嘴 仍 与 玻璃 棒 贴 紧 ， 杯 嘴 搁 放 

纸 三 层 的 一 边 ,但 不 接 住 最 后 一 滴 溶 液 

能 碰 到 滤纸 


图 2.16 倾 析 法 过 滤 操 作 


过 滤 的 第 二 阶段 为 转移 沉淀 到 漏斗 上 ， 并 最 后 清洗 烧杯 和 洗涤 漏 斗 上 的 沉淀 。 其 做 法 
是 ,在 沉淀 经 倾 析 法 洗涤 后 ， 在 盛 有 沉淀 的 烧杯 中 加 入 少量 洗涤 液 ， 搅 拌 混合 ， 全 部 倾 人 漏 
斗 中 。 如 此 重复 2 一 3 次 ， 然 后 将 玻璃 棒 横 放 在 烧杯 口上 ， 玻 璃 棒 下 端 比 烧杯 口 长 出 2 一 3cm， 
左手 食指 按 住 玻璃 棒 ， 大 拇指 在 前 ， 其 余 手 指 在 后 ， 拿 起 烧杯 ， 放 在 漏斗 上 方 ， 倾 斜 烧杯 使 
玻璃 棒 仍 指向 三 层 滤纸 的 一 边 ， 用 洗 瓶 冲洗 烧杯 壁 上 附着 的 沉淀 ， 使 之 全 部 转移 到 漏斗 中 
( 见 图 2.17)。 最 后 用 保存 的 小 块 滤纸 擦拭 玻璃 棒 ， 再 放 和 人 烧杯 中 ， 用 玻璃 棒 压 住 滤纸 进行 擦 
拭 。 擦 拭 后 的 滤纸 块 ， 用 玻璃 棒 拨 入 漏斗 中 ， 用 洗涤 液 再 冲洗 烧杯 将 残存 的 沉淀 全 部 转 入 漏 
斗 中 。 有 时 也 可 用 淀 明 ( 见 图 2. 18)， 擦 洗 烧 杯 内 壁 上 的 沉淀 ， 然 后 洗 净 演 帅 。 





图 2.17 最 后 少量 沉淀 的 冲洗 图 2.18 淀 蝇 图 2. 19 洗涤 沉淀 


沉淀 全 部 转移 到 滤纸 上 后 ， 再 在 滤纸 上 进行 最 后 的 洗 桨 。 这 时 要 用 洗 瓶 由 滤纸 边缘 稍 
下 一 些 地 方 螺旋 形 地 往 下 移动 冲洗 沉淀 《〈 见 图 2. 19)。 这 样 可 使 沉淀 洗 得 干净 且 可 将 沉淀 
集中 到 滤纸 的 底部 ， 以 免 沉 淀 外 溅 。 洗 涤 沉 淀 时 的 原则 是 少量 多 次 ， 即 每 次 螺旋 形 往 下 洗 
涤 时 ， 所 用 洗涤 剂 的 量 要 少 ， 以 便于 尽快 沥 于 ， 沥 干 后 ， 再 行 洗涤 。 如 此 反复 多 次 ， 直 至 
沉淀 洗 净 为 止 ， 可 提高 洗涤 效率 。 一 般 洗 涤 8 一 10 次 ， 或 洗 至 流出 液 无 Cl - 为止 〈 用 小 试 
管 或 小 表面 严 接 取 少 量 滤液 ， 用 硝酸 酸化 的 AgNOs 浴 液 检查 )。 
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应 注意 : 过 滤 和 洗涤 沉淀 的 操作 不 能 间隔 过 久 ， 必 须 不 间断 地 一 次 完成 。 若 沉淀 干 
泗 ， 粘 成 一 团 ， 则 无 法 洗涤 干净 。 操 作 过 程 中 ， 烧 杯 和 漏斗 应 经 常用 表面 亚 盖 好 ， 以 防 落 
人 灰尘 ， 沾 污 沉淀 。 

2. 用 微 孔 玻璃 滤器 过 滤 

微 孔 玻璃 滤器 包括 微 蔚 玻璃 卉 塌 和 微 孔 玻璃 漏斗 〈 见 图 2. 20) ， 其 滤 板 是 用 玻璃 粉末 
在 高 温 下 迷 结 而 成 的 ， 因 此 又 常 称 为 玻璃 钢 砂 芯 霸 
埋 (漏斗 )。 

有 些 沉 淀 不 能 与 滤纸 一 起 灼 烧 ， 因 其 易 被 还 
原 ， 如 AgCl 沉淀 ; 有 些 沉 淀 不 需 称 量 ; 有 些 沉淀 
不 能 灼 烧 ， 如 热 稳 定性 差 的 沉淀 ， 或 不 需 灼 烧 ， 只 
需 烘 干 即 可 称 量 ， 如 丁 二 肝 镍 沉淀 、 磷 钼 酸 呼 啉 沉 
晶 淀 等 ， 若 用 滤纸 过 滤 ， 滤 纸 经 烘 干 后 重量 改变 很 
(a) 微 孔 玻璃 卉 袁 人 ) 微 孔 玻璃 漏斗 “多 ， 沉 淀 无 法 准确 称 量 。 在 这 些 情况 下 ， 应 该 用 微 

图 2.20 微 孔 玻璃 滤器 孔 玻璃 滤器 过 滤 。 
微 孔 玻璃 滤器 按 微 孔 的 孔径 大 小 ， 由 大 到 小 可 
分 为 六 级 : 即 G1 一 Ge (或 称 1 号 ~6 号 ) 。 其 规格 和 用 途 见 表 2. 13。 分 析 实 验 中 常用 Gs 
和 G4 号 滤器 ， 例 如 ， 过 滤 金 属 汞 用 G3 号 ， 过 滤 KMnO 溶液 用 G4 号 漏斗 式 滤器 ， 重 量 
法 测 Ni 用 G4 号 圭 吉 式 滤器 。 


表 2.13 ” 微 孔 玻璃 漏斗 〈 霸 塌 ) 的 规格 和 用 途 
滤 板 编号 | 孔径 /hm | 用 途 | 滤 板 编号 | 孔径 /hm | 
; | 到 人 
10~15 | 滤 除 大 沉淀 物 及 气体 洗涤 1.5 一 2. 5 | 滤 除 较 大 杆菌 及 酵母 
有 本 二 滤 除 1. 4 一 0. 6km 的 病菌 
微 孔 玻璃 滤器 耐酸 不 耐 碱 ， 因 此 ， 不 可 用 强 碱 处 理 ， 也 不 适 于 过 滤 强 碱 溶液 。 使 用 
前 ， 先 用 强酸 (HCl 或 HNO3) 处 理 ， 然 后 再 用 水 洗 净 。 将 已 洗 净 、 烘 干 ， 且 恒 重 的 微 
孔 玻璃 卉 袁 (或 漏斗 ) 置 于 干燥 器 中 备用 。 过 滤 时 ， 采 用 倾 析 法 过 滤 ， 其 过 滤 、 洗 桨 、 转 
移 沉淀 等 操作 均 与 滤纸 过 滤 法 相同 ， 不 同 之 处 是 在 抽 滤 下 进行 

























2.7.4 烘 干 和 灼 烧 


过 滤 所 得 沉淀 经 烘 干 或 灼 烧 处 理 ， 即 可 获得 组 成 恒定 的 、 与 化 学 式 完 全 相符 的 称 量 形 
式 ， 进 行 称 量 。 该 过 程 涉及 干燥 器 、 卉 塌 的 使 用 和 相关 的 加 热处理 操作 。 

(1) 干燥 器 的 准备 和 使 用 

干燥 器 是 具有 磨 口 盖子 的 密闭 厚 壁 玻璃 器 自 ， 常 用 于 保存 圭 雹 、 称 量 瓶 、 试 样 等 物 。 
它 的 磨 口 边缘 涂 一 薄 层 凡士林 ， 使 之 能 与 盖子 密 合 ， 见 图 2. 21。 干燥 右 底 部 盛 放 干 燥 剂 ， 
最 常用 的 干燥 剂 是 变色 硅胶 和 无 水 氯 化 钙 ， 其 上 搁置 洁净 的 带 孔 瓷 板 。 使 用 干燥 器 时 ， 首 
先 将 干燥 器 擦 干净 ， 烘 干 多 孔 瓷 板 后 ， 将 干燥 剂 通过 一 纸 简 装 入 干燥 器 的 底部 ， 应 避免 干 
燥 剂 沾 污 内 壁 的 上 部 ， 然 后 盖 上 瓷 板 。 霸 塌 等 需要 保持 干燥 的 物品 即 可 放 在 瓷 板 上 (或 其 
孔 内 )。 王 燥 剂 吸收 水 分 的 能 力 都 是 有 一 定 限 度 的 。 例 如 硅胶 ，20C 时 ， 被 其 干燥 过 的 1L 
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空气 中 残留 水 分 为 6X10“，mg; 无 水 氯 化 钙 ，25 人 CC 时， 被 其 干燥 过 的 1L 空气 中 残留 水 分 
小 于 0. 36mg。 因 此 , 干燥 器 中 的 空气 并 不 是 绝对 干燥 的 ， 只 是 湿度 较 低 而 已 。 

使 用 干燥 器 时 应 注意 下 列 事项 。 

@ 干燥 剂 不 可 放 得 太 多 ， 以 免 沾 污 卉 塌 底 部 。 

@ 搬移 干燥 器 时 ， 要 用 双手 拿 着 ， 用 大 拇指 紧 紧 按 住 盖子 ， 如 图 2. 22 所 示 。 





图 2.21 干燥 器 图 2.22 搬 干 燥 器 的 动作 


Q 打开 干燥 器 时 ， 不 能 往 上 掀 盖 ， 应 用 左手 按 住 干燥 器 下 部 ， 右 手 小 心地 把 盖子 稍 
微 推 开 ， 等 冷 空气 徐徐 进入 后 ， 才 能 完全 推 开 ， 盖 子 必须 仰 放 在 桌子 上 安全 的 地 方 。 

@ 太 热 的 物体 不 能 放 入 干燥 器 中 。 有 时 较 热 的 物体 放 入 干燥 器 后 ， 空 气 受 热膨胀 会 
把 盖子 顶 起 来 ， 应 当 用 手 按 住 盖 子 ， 不 时 把 盖子 稍微 推 开 〈 不 到 1s)， 以 放出 热 空气 。 

@ 灼 烧 或 烘 干 后 的 卉 塌 和 沉淀 ， 在 干燥 器 内 不 宜 放置 过 久 ， 否则 会 因 吸 收 一 些 水 分 
而 使 质量 略 有 增加 。 

@ 变色 硅胶 干燥 时 为 蓝 色 〈 含 无 水 Co 汪 色 )， 受 潮 后 变 粉 红色 (水合 Co” 色 )。 可 
以 在 120 人 C 烘 受潮 的 硅胶 待 其 变 蓝 后 反复 使 用 ， 直 至 破碎 不 能 用 为 止 。 

(2) 霸 塌 的 准备 和 使 用 

先 将 瓷 卉 塌 洗 净 ， 小 火 烤 干 或 烘 干 ， 编 号 〈 可 用 含 Fe 或 Co: 的 蓝 墨 水 在 霸 塌 外 辟 
上 编号 )， 然 后 在 所 需 温度 下 ， 加 热 灼 烧 。 

灼 烧 可 在 高 温 电炉 中 进行 。 由 于 温度 又 升 或 又 降 常 使 卉 塌 破 裂 ， 最 好 将 卉 塌 放 人 冷 的 
炉膛 中 逐渐 升 高 温度 ， 或 者 将 卉 塌 在 已 升 至 较 高 温度 的 炉膛 口 预 热 一 下 ， 再 放 进 炉膛 中 。 
一 般 在 800 一 950C 下 灼 烧 30min (新 霸 塌 需 灼 烧 1h) 。 从 高 温 炉 中 取出 霸 塌 时 ， 应 先 使 高 
温 炉 降 温 ， 然 后 将 霸 塌 移 人 干燥 器 中 ， 将 干燥 器 连同 卉 塌 一 起 移 至 天 平 室 ， 冷 却 至 室温 
( 约 需 30min)， 取 出 称 量 。 随 后 进行 第 二 次 灼 烧 ， 约 15 一 20min， 冷 却 和 称 量 。 如 果 前 后 
两 次 称 量 结果 之 差 不 大 于 0. 2mg,， 即 可 认为 寺 塌 已 达 质 量 恒 定 ， 和 否则 还 需 再 灼 烧 ， 直 至 
质量 恒定 为 止 。 灼 烧 空 卉 塌 的 温度 必须 与 以 后 灼 烧 沉淀 的 温度 一 致 。 

霸 塌 的 灼 烧 也 可 以 在 煤气 灯 上 进行 。 事 先 将 寺 塌 洗 净 了 晾 王 ， 将 其 直立 在 泥 三 角 上 ， 盖 
上 霸 塌 盖 ， 但 不 要 盖 严 ， 需 留 一 小 缝 。 用 煤气 灯 逐 渐 升 温 ， 最 后 在 氧化 焰 中 高 温 灼 烧 ， 灼 
烧 的 时 间 和 在 高 温 电 炉 中 相同 ， 直 至 质量 恒定 。 

(3) 沉淀 的 烘 干 

凡是 用 微 孔 玻璃 滤器 〈 霸 塌 或 漏斗 ) 过 滤 的 沉淀 ， 只 需 用 烘 干 方法 处 理 。 将 微 孔 玻 璃 
滤器 连同 沉淀 放 在 表面 下 上 ， 置 于 烘箱 中 ， 依 据 沉淀 性 质 选 择 合适 的 烘 干 温度 〈 一 般 为 
250C 以 下 ) 进行 烘 干 。 第 一 次 烘 干 时 间 可 稍 长 (如 2h)， 第 二 次 烘 干 时 间 可 缩短 为 
40min， 沉 淀 烘 干 后 ， 置 于 干燥 器 中 冷 至 室温 后 称 重 。 如 此 反复 操作 直至 恒 重 。 每 次 操作 


第 2 章 分析 化 学 实验 基本 知识 与 基本 技能 


条 件 要 保持 一 致 。 

(4) 沉淀 的 灼 烧 

灼 烧 适用 于 用 滤纸 过 滤 的 沉淀 ， 是 指 在 高 于 250C 以 上 的 温度 下 进行 的 加 热处理 。 沉 
淀 的 灼 烧 是 在 一 个 预先 已 经 洗 净 并 经 过 灼 烧 至 质量 恒定 的 卉 塌 中 进行 ， 其 操作 包括 沉淀 的 
包 里 、 滤 纸 的 炭化 及 灰 化 、 沉 演 的 灼 烧 等 。 

沉淀 的 包 庄 是 从 漏斗 中 取出 沉淀 和 滤纸 时 的 操作 。 对 于 胶 状 沉淀 ， 可 用 扁 头 玻璃 棒 将 
滤纸 的 三 层 部 分 挑 起 ， 继 而 将 滤纸 四 周边 缘 向 内 折 ， 把 圆锥 体 的 敞 口 封 上 〈 见 图 2. 23)。 
再 用 搅 棒 将 滤纸 包 轻 轻 转动 ， 以 便 擦 净 漏 斗 内 壁 可 能 沾 有 的 沉淀， 然后 将 滤纸 包 取 出 ， 倒 
转 过 来 ， 尖 头 向 上 ， 安 放 在 卉 塌 中 。 对 于 晶 形 沉 淀 ， 可 按照 图 2. 24 中 的 〈a) 法 或 (b) 
法 卷 成 小 包 将 沉淀 包 右 好 后 ， 此 时 应 特别 注意 ， 勿 使 沉 洗 有 任何 损失 。 如 果 漏 斗 上 沾 有 些 
微 沉 淀 ， 可 用 滤纸 碎片 擦 下 ， 与 沉淀 包 卷 在 一 起 。 将 滤纸 包 置 于 质量 恒定 的 霸 声 内 时 ， 使 


滤纸 层 较 多 的 一 边 向 上 ， 可 使 滤纸 灰 化 较 易 。 
.YY 1 
(a) 
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图 2.23 胶 状 沉淀 的 包 囊 图 2. 24 过 滤 后 滤纸 的 折合 


滤纸 的 炭化 及 灰 化 可 用 煤气 灯 (或 电炉 〉 加热 进行 。 按 图 2. 25 所 示 ， 和 斜 置 圭 塌 于 泥 
三 角 上 ， 盖 上 霸 塌 盖 ， 稍 留 一 些 空 险 ， 用 煤气 灯 加 热 将 滤纸 烘 干 并 炭化 。 在 此 过 程 中 必须 
防止 滤纸 着 火 ， 和 否则 会 使 沉淀 飞散 而 损失 ， 若 已 着 火 ， 应 立刻 移 开 煤 气 灯 ， 并 将 霸 塌 盖 盖 
上 ， 让 火焰 自 熄 “ 切 不 可 用 嘴 吹 灭 ) 。 注 意 火力 不 能 突然 加 大 ， 如 温度 升 高 太 快 ”滤纸 会 
生成 整 块 的 炭 ， 不 利于 后 面 的 操作 。 谈 化 后 加 大 火焰 ， 使 炭化 的 滤纸 灰 化 。 滤 纸 灰 化 后 应 
该 呈 灰 白色 。 为 了 使 卉 塌 壁 上 的 炭 灰 化 完全 ， 随 时 用 霸 塌 钳 夹 住 寺 塌 转 动 ， 为 免 转动 过 剧 
沉淀 飞扬 ， 每 次 只 能 转 一 极 小 的 角度 。 


(a) 正确 (b) 不 正确 


图 2.25 资 圭 吉 在 泥 三 角 上 的 放置 法 


沉淀 的 灼 烧 是 在 滤纸 灰 化 后 进行 。 通 常 将 霸 塌 放 在 高 温 电阻 炉 中 ， 盖 上 霸 塌 盖 〈 留 一 
小 孔隙 )， 根 据 沉淀 性 质 调节 适当 的 温度 ， 灼 烧 40 一 45min， 其 灼 烧 条 件 与 空 圭 塌 灼 烧 时 
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相同 。 取 出 稍 冷 ， 再 移 人 干燥 器 中 冷却 至 室温 ， 称 重 ， 然 后 进行 第 二 次 、 第 三 次 等 灼 烧 ， 
直至 寺 塌 和 沉淀 恒 重 为 止 。 恒 重 ， 是 指 相 邻 两 次 灼 烧 后 的 称 量 差 值 在 0.2 一 0. 4mg 之 内 。 
一 般 第 二 次 以 后 灼 烧 20min。 应 注意 每 次 从 高 温 炉 口 取出 圭 塌 时 ， 埋 塌 钳 应 预 热 ， 先 将 圭 
塌 移 至 炉 口 ， 至 红 热 稍 退 后 ， 再 将 霸 抽 从 炉 中 取出 放 在 洁净 的 耐火 板 上 ， 待 霸 塌 冷 至 红 热 
退去 后 ， 再 将 霸 塌 转 至 干燥 器 中 ， 盖 好 盖子 ， 随 后 须 开 启 干燥 器 盖 1 一 2 次 ， 使 寺 塌 冷却 
至 室温 (一般 须 30min 以 上 ) 。 


2.8 ”定量 分 析 中 的 分 离 操 作 技 术 


在 实际 分 析 中 ， 常 要 面 对 复杂 试 样 ， 必 须 考 虑 共存 组 分 对 测定 的 影响 及 其 减免 方法 。 
分 离 是 减免 共存 组 分 干扰 的 有 效 手段 。 对 分 离 的 要 求 是 干扰 组 分 应 减少 到 不 再 干扰 被 测 组 
分 的 测定 ， 被 测 组 分 在 分 离 过 程 中 损失 要 小 到 可 以 忽略 不 计 。 

在 分 析 化 学 实验 中 ， 常 用 的 分 离 方法 和 技术 依 其 原理 不 同 ， 可 以 分 为 过 滤 、 荣 取 、 色 
谱 分 离 及 离子 交换 分 离 等 几 大 类 。 其 中 过 滤 包 括 常 压 过 滤 和 减 压 过 滤 ， 荣 取 包 括 液 - 液 茜 
取 和 液 - 固 茜 取 ， 色 谱 分 离 包 括 纸 色谱 、 薄 层 色 谱 和 柱 色 谱 等 。 


2.8.1 过 波 


过 滤 是 分 离 溶 液 与 沉淀 最 常用 的 操作 方法 。 溶 液 与 沉淀 的 混合 物 通 过 过 滤器 (滤纸 
等 ) 时 ， 溶 液 通过 过 滤器 得 到 滤液 ， 沉 淀 留 在 过 滤器 上 ， 从 而 达到 固 液 分 离 的 目的 。 过 滤 
方法 主要 有 常 压 过 滤 和 减 压 过 滤 。 

常 压 过 滤 : 用 内 衬 滤纸 的 锥 形 玻璃 漏斗 过 滤 ， 滤 液 靠 自身 的 重力 透 过 滤纸 流下 ， 实 现 
分 离 。 常 压 过 滤 操 作 参 见 2.7 节 。 

减 压 过 滤 : 包括 抽 滤 或 真空 过 滤 ， 利 用 抽 和 气泵 或 真空 泵 使 抽 滤 瓶 中 的 压强 降低 ， 达 到 
固 液 分 离 的 目的 。 该 法 可 加 快 过 滤 速 度 ， 得 到 比较 干燥 的 沉淀 ， 但 不 适 于 过 滤 胶 体 沉淀 或 
细小 的 晶体 沉淀 。 减 压 过 滤 装 置 见 图 2. 26 。 

由 图 2. 26 可 见 ， 水 泵 中 急速 的 水 流 不 断 将 空气 带 走 ， 从 而 使 吸 滤 瓶 内 压力 减 小 ， 形 
成 压力 差 ， 提 高 过 滤 的 速度 。 在 连接 水 泵 的 橡胶 管 和 吸 滤 瓶 之 间 安 装 一 个 安全 瓶 ， 用 于 防 
止 因 关闭 水 阀 或 水 泵 内 流速 的 改变 引起 自来水 倒 吸 ， 进 入 吸 滤 瓶 将 滤液 污染 并 冲 稀 。 因 
此 ， 在 停止 过 滤 时 ， 应 首先 从 吸 滤 瓶 上 拔 掉 橡胶 管 ， 然 后 才 关 闭 自 来 水 龙头 ， 以 防止 自 来 
水 吸入 瓶 内 。 抽 滤 用 的 滤纸 应 比 布 氏 漏斗 的 内 颈 略 小 ， 但 又 能 把 瓷 孔 全 部 覆盖 。 漏 斗 末端 
的 斜面 应 对 着 吸 滤 瓶 侧面 的 支管 。 

操作 时 ， 将 滤纸 放 人 布 氏 漏斗 中 铺 平 ， 用 洗 瓶 挤 出 少量 水 润 湿 滤 纸 ， 慢 慢 打 开 自 来 水 
龙头 ， 抽 气 使 滤纸 贴 紧 。 先 往 漏斗 内 转移 溶液 ， 即 先 将 上 层 清 液 沿 玻璃 棒 倾 入 漏斗 ， 每 次 
倾 入 量 不 应 超过 漏斗 容量 的 2/3， 将 水 龙头 开 大 ， 待 清 液 过 滤 完 以 后 ， 再 转移 沉淀 ， 沉 省 
应 尽量 平 铺 在 滤纸 上 。 抽 滤 过 程 吸 滤 瓶 中 的 滤液 应 低 于 其 侧面 的 支管 ， 抽 至 沉淀 比较 干燥 
为 止 。 沉淀 的 洗涤 与 常 压 过 滤 相 似 。 最 后 ， 取 出 沉淀 及 滤液 。 取 出 沉淀 时 ， 应 把 漏斗 取 
下 ， 倒 扣 在 滤纸 或 干净 的 容器 上 ， 在 漏斗 的 边缘 轻 敲 或 用 洗 耳 球 从 漏斗 出 口 处 往 里 吹 气 。 
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图 2,26 减 压 过 滤 装 置 
1 一 布 氏 漏斗 ;2 一 吸 滤 瓶 ; 3 一 水 泵 ; 4 一 安全 瓶 ; 5 一 自来水 龙头 


滤液 应 从 吸 滤 瓶 的 上 口 倒 出 至 干净 的 容器 中 ， 不 能 从 侧面 的 支管 倒 出 ， 以 免 污染 滤液 。 

有 些 浓 的 强酸 、 强 碱 或 强 氧 化 性 的 溶液 ， 过 滤 时 不 能 使 用 滤纸 ， 因 为 它们 要 和 滤纸 作 
用 而 破坏 滤纸 。 这 时 可 用 纯 的 确 凉 布 或 尼龙 布 来 代替 滤纸 。 男 外 也 可 使 用 微 孔 玻璃 漏斗 ， 
但 它 不 适用 于 强 碱 性 溶液 的 过 滤 ， 因 为 强 碱 会 腐蚀 玻璃 。 


2.8.2 茶 取 


葵 取 是 浴 质 在 两 相 中 经 过 充分 振 播 ， 达 到 平衡 后 按 一 定 比 例 重 新 分 配 的 过 程 。 经 过 这 
一 重新 分 配 过 程 ， 通 常 将 存在 于 某 一 相 的 有 机 物 转 入 另 一 液 相 而 达到 分 离 的 目的 。 因 此 ， 
荃 取 分 离 是 利用 有 机 物 按 一 定 的 比例 在 两 相 中 溶解 分 配 的 性 质 不 同 实现 的 。 例 如 ， 向 含有 
溶质 A 和 溶剂 1 的 溶液 中 加 入 一 种 与 溶剂 1 不 相 溶 的 溶剂 2， 溶 质 A 自动 地 在 两 种 溶剂 
间 分 配 ， 达 到 平衡 。 此 时 溶质 A 在 两 种 溶剂 中 的 浓度 之 比 称 为 溶质 A 在 两 种 溶剂 间 的 分 
配 系 数 KK: 
K=c2s/c1 
式 中 ，cl 和 cz 分 别 是 溶质 A 在 溶剂 1 和 溶剂 2 中 的 浓度 。 只 有 当 A 在 溶剂 2 中 比 在 
溶剂 1 中 的 溶解 趋势 大 得 多 ， 即 K 值 比 1 大 得 多 时 ,溶剂 2 对 于 A 的 蔡 取 才 是 有 效 的 。 
在 茜 取 过 程 中 ， 同 量 的 禁 取 剂 ， 分 几 次 茜 取 的 效果 比 一 次 茜 取 的 效果 好 ， 但 增加 蔡 取 次 数 
会 影响 工作 效率 。 茶 取 分 为 液 - 液 禁 取 和 液 - 固 茜 取 。 
液 - 液 禁 取 是 利用 物质 在 不 同 的 溶剂 中 具有 不 同 的 溶解 度 来 进行 分 离 的 方法 。 其 做 法 
是 ， 在 含有 被 分 离 组 分 的 水 溶液 中 ， 加 入 与 水 不 相 混 溶 的 有 机 溶剂 ， 振 范 使 其 达到 溶解 平 
衡 ， 目 标 组 分 进入 有 机 相 中 ， 另 一 些 组 分 仍 留 在 水 相 ， 从 而 达到 分 离 的 目的 。 液 - 液 茜 取 
时 两 种 溶剂 对 被 茜 取 物 的 溶解 性 质 及 两 种 溶剂 自 相 溶解 的 程度 是 选择 溶剂 的 出 发 点 。 例 
如 ， 应 用 有 机 溶剂 分 离 石 油 馏分 中 的 烯烃 。 物 质 对 水 的 亲 下 性 是 可 以 改变 的 ,为 了 将 待 分 
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离 组 分 从 水 相 蔗 取 到 有 机 相 ， 荃 取 过 程 通常 也 是 将 物质 由 亲 水 性 转化 为 疏水 性 的 过 程 。 例 
如 ， 用 8- 羟 基 哗 啉 氯仿 芋 取 水 溶液 中 的 AB+ 时 ，AB7 与 8- 羟 基 唆 啉 鳌 合 为 疏水 性 强 的 大 
分 子 ， 易 溶 于 氯仿 而 被 萃取 。 

液 - 固 茜 取 ， 也 叫 淄 取 ， 是 用 溶剂 淄 取 固体 混合 物 中 组 分 的 方法 。 所 选 溶剂 对 目标 组 
分 有 很 大 的 溶解 能 力 ， 使 该 组 分 在 固 - 液 两 相间 以 一 定 的 分 配 系 数 从 固体 转向 溶剂 中 ， 从 
而 获得 分 离 。 如 用 水 浸 取 甜菜 中 的 糖 类 ; 用 酒精 浸 取 黄豆 中 的 豆油 以 提高 油 产量 ; 用 水 从 
中 药 中 漫 取 有 效 成 分 以 制 取 流 浸 襄 叫 “ 渗 沥 ”或 “ 温 源 ”。 液 - 固 芋 取 可 以 用 一 次 回流 法 或 
索 氏 提取 法 ， 各 有 不 同 的 特点 和 使 用 场合 。 


2. 8.3 色谱 分 离 法 


色谱 分 离 法 ， 又 称 层 析 分 离 法 或 色 层 分 离 法 ， 是 一 种 分 离 复 杂 混 合 物 中 各 个 组 分 的 有 
效 方 法 。 它 是 利用 不 同 组 分 在 由 固定 相 和 流动 相 构成 的 体系 中 具有 不 同 的 分 配 系数 ， 当 两 
相 做 相对 运动 时 ， 这 些 组 分 随 流 动 相 一 起 运动 ， 并 在 两 相间 进行 反复 多 次 的 分 配 ， 从 而 使 
各 组 分 获得 分 离 。 在 此 基础 上 ， 加 上 在 线 检测 器 ， 可 实现 对 被 分 离 组 分 的 测定 ， 成 为 高 效 
的 分 离 分 析 技术 。 色 谱 分 离 及 其 分 析 技 术 ， 简 称 色 谱 法 ， 由 于 其 具有 分 离 效率 高 、 分 析 速 
度 快 、 样 品 用 量 少 、 灵 敏 度 高 、 应 用 范围 广 等 优点 ， 目 前 已 经 成 为 涉及 化 学 、 生 命 、 材 
料 、 环 境 、 农 业 、 医 药 、 食 品 、 法 庭 以 及 航天 等 科学 研究 和 应 用 领域 的 重要 技术 手段 。 在 
定量 分 析 中 常用 的 色谱 分 离 方 法 有 纸 色谱 法 、 薄 层 色谱 法 和 柱 色谱 法 ， 在 此 主要 介绍 柱 色 
谱 法 。 

柱 色谱 法 ， 又 称 柱 层 析 法 ， 是 在 色谱 管 中 进 行 的 色谱 分 离 ， 是 最 早出 现 的 一 种 液 相 色 
谱 分 离 法 。 色 谱 管 为 内 径 均 匀 、 下 端 缩 口 的 硬 质 玻璃 管 ， 内 径 为 5 一 30mm， 管 下 端 用 棉 
花 或 玻璃 纤维 塞 住 ， 固 定 相 填 充 在 玻璃 管 中 ， 试 液 由 柱 顶 加 入 ， 流 动 相 〈 淋 洗 液 ) 靠 重力 
自 上 而 下 通过 固定 相 实 现 色 谱 分 离 。 柱 色谱 分 为 吸附 柱 色 谱 和 分 配 柱 色谱 ， 实 验 室 常用 的 
是 吸附 柱 色谱 。 吸 附 柱 色谱 使 用 的 固定 相 材料 为 吸附 剂 ， 有 氧化 铝 、 硅 胶 、 活 性 炭 等 。 吸 
附 剂 一 般 使 用 粒 径 为 0.07 一 0. 15mm 的 颗粒 ， 且 尽 可 能 保持 粒 径 大 小 均匀 ， 以 保证 良好 
的 分 离 效 果 。 色 谱 分 离 使 用 的 流动 相 又 称 淋 洗 液 或 洗 脱 剂 。 淋 洗 液 对 于 选 定 了 固定 相 的 色 
谱 分 离 有 重要 的 影响 。 强 极 性 淋 洗 液 对 极 性 大 的 有 机 物 溶解 的 多 ， 弱 极 性 或 非 极 性 淋 洗 液 
对 极 性 小 的 有 机 物 溶解 的 多 ， 有 时 为 适应 不 同 极 性 组 分 的 分 离 将 选 定 的 溶剂 以 适当 比例 混 
配 ， 可 调 成 极 性 梯度 更 细 的 混合 溶剂 。 随 淋 洗 液 的 流 过 ,混合物 中 各 组 分 在 吸附 剂 和 淋 洗 
液 之 间 发 生 吸附 -溶解 分 配 ， 不同 极 性 的 有 机 物 以 不 同 的 次 序 形成 分 离 带 并 按 次 序 流出 柱 
子 ， 实现 分 离 的 目的 。 吸 附 柱 色谱 的 主要 组 成 有 色谱 柱 、 固 体 吸附 剂 、 洗 脱 剂 〈 淋 洗 液 ) 
和 收集 器 ， 其 操作 步骤 包括 装 柱 、 加 样 、 洗 脱 、 清 洗 等 操作 。 

(1) 装 柱 操作 

装 柱 方法 有 干 法 和 湿 法 。 王 法 是 直接 将 吸附 剂 加 入 管 中 并 轻 敲 柱 侧 使 之 填 装 匀 实 ， 然 
后 用 溶剂 淋 洗 ; 湿 法 是 将 吸附 剂 悬浮 于 溶剂 中 缓慢 注入 柱 中 ， 注 意 保持 吸附 剂 不 露出 浴 剂 
面 ， 吸 附 剂 层 内 无 气泡 、 有 裂缝 。 以 干 法 装 柱 为 例 。 操 作 时 取 一 根 下 端 带 活塞 开关 的 色谱 
柱 ， 将 一 小 团 脱脂 棉 塞 人 色谱 柱 底 部 ， 将 色谱 柱 垂直 固定 ; 用 漏斗 加 入 一 层 约 0. 5cm 厚 
的 洁净 细 砂 ， 轻 轻 项 击 柱 管 使 砂 面 平整 ， 关 闭 活塞 ; 在 色谱 柱 内 装 入 3/4 柱 高 的 洗 脱 剂 ， 
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调节 活塞 开关 控制 洗 脱 剂 的 流出 速度 ; 在 色谱 柱 上 端 ， 换 一 干净 漏斗 ， 把 吸附 剂 加 到 柱 
内 ， 轻 轻 敲 打 柱 身 下 部 ,使 其 均匀 地 润 湿 下 沉 ， 在 管内 形成 松紧 适度 的 吸附 层 和 且 无 气泡 ; 
当 吸附 剂 装 到 适宜 高 度 后 ， 在 吸附 剂 上 端 覆盖 一 层 约 0. 5cm 厚 的 石英 砂 ， 用 少量 洗 脱 剂 
冲洗 色谱 柱 内 壁 上 的 残余 物 。 操 作 过 程 中 应 保持 有 充分 的 流动 相 留 在 吸附 层 的 上 面 。 

(2) 加 样 操作 

待 色谱 柱 内 液 面 降 至 石英 砂 面 时 ， 立 即 用 滴 管 将 待 分 离 物料 沿 色谱 柱 内 壁 均 匀 加 入 ， 
待 其 液 面 降 至 石英 砂 面 时 ， 用 少量 洗 脱 剂 把 黏附 在 管 壁 上 的 样品 溶液 淋 洗 下 来 ， 如 此 二 至 
三 次 直至 洗 净 。 

(3) 洗 脱 操作 

当 液 面 和 石英 砂 面相 平时 ， 沿 色谱 柱 内 壁 加 入 10mL 极 性 较 小 的 洗 脱 剂 进 行 洗 脱 ， 控 
制 洗 脱 剂 流 出 速度 为 1 滴 /s， 极 性 小 的 组 分 开始 向 下 移动 ， 极 性 较 大 的 组 分 留 在 柱子 的 上 
端 ; 若 流速 太 慢 ， 可 在 柱子 上 端 安 一 双 连 球 对 柱 内 物料 加 压 ， 加 快 洗 脱 速度 ， 当 柱 内 洗 脱 
液 面 快 流 至 石英 砂 面 时 ， 再 补 加 10mL 洗 脱 剂 ; 当 第 一 种 色 带 快 流 出 时 ， 更换 收 集 器 收 
集 ， 继 续 淋 洗 至 滴 出 液 无 色 ， 表 明 极 性 小 的 组 分 已 被 完全 洗 出 ; 换 收 集 器 ， 改 用 极 性 较 大 
的 洗 脱 剂 进行 洗 脱 ， 极 性 较 大 的 组 分 被 洗 脱 下 来 。 

(4) 清洗 操作 

洗 脱 完毕 , 倒 出 柱 中 的 吸附 剂 ， 并 将 柱 冲 洗 干 净 ， 把 色谱 柱 倒置 垂直 固定 ， 上 晾 干 。 

柱 色谱 法 在 天 然 产物 、 植 物化 学 、 中 药 成 分 分 离 、 残 留 农 药 分 析 等 方面 有 重要 应 用 价 
值 ， 尤 其 在 复杂 样品 的 分 析 中 ， 为 避免 复杂 背景 对 待 测 组 分 的 干扰 ， 现 普遍 采用 此 法 进行 
样品 前 处 理 ， 通 过 预 分 离 以 利于 下 一 步 的 分 析 。 


2.8.4 离子 交换 分 离 法 


离子 交换 分 离 法 是 利用 离子 交换 剂 与 溶液 中 的 离子 之 间 所 发 生 的 交换 反应 进行 分 离 的 
方法 ， 是 基于 组 分 离子 在 固 相 与 液 相 之 间 的 分 配 平衡 来 实现 分 离 的。 离子 交换 树脂 是 常用 
的 离子 交换 剂 。 

离子 交换 树脂 是 由 高 分 子 聚合 物 为 骨架 ， 反 应 引入 各 种 特性 活性 基 团 构成 的 。 它 由 不 
溶性 的 三 维 空间 网 状 骨架 、 连 接 在 骨架 上 的 功能 基 团 和 功能 基 团 上 带 有 相反 电荷 的 可 交换 
离子 三 部 分 构成 。 离 子 交 换 树 脂 不 溶 于 水 和 一 般 溶剂 ， 机 械 强度 较 高 ， 化 学 性 质 很 稳定 ， 
一 般 情况 下 有 较 长 的 使 用 寿命 。 离 子 交 换 树 脂 可 分 为 阳离子 交换 树脂 、 阴 离子 交换 树脂 和 
两 性 离子 交换 树脂 。 若 带 有 酸性 功能 基 ， 能 与 溶液 中 阳离子 进行 交换 ， 称 为 阳离子 交换 树 
脂 ; 若 带 有 碱 性 功能 基 ， 能 与 阴离子 进行 交换 ， 则 称 为 阴离子 交换 树脂 。 两 性 树脂 是 一 类 
在 同一 树脂 中 存在 着 阴 、 阳 两 种 基 团 的 离子 交换 树脂 ， 包 括 强酸 - 弱 碱 型 、 弱 酸 - 强 碱 型 和 
弱酸 - 弱 碱 型 。 

离子 交换 分 离 原理 ， 是 基于 交换 反应 是 一 可 逆反 应 ， 被 交换 离子 随 淋 洗 液 pH 不 同 而 
在 分 离 柱 中 移动 ， 由 于 不 同 离子 与 树脂 之 间 的 亲和力 不 同 ， 流 出 分 离 柱 的 时 间 不 同 而 被 分 
离 。 离 子 交换 分 离 的 操作 步骤 与 柱 色谱 分 离 类 似 ， 主要 包括 装 柱 、 加 样 、 洗 脱 等 。 通 常 将 
离子 交换 树脂 装 和 玻璃 管内 组 成 离子 交换 柱 。 装 柱 时 ， 先 用 4 一 6mol/L HCI 溶液 浸泡 一 、 
二 天 ， 使 树脂 溶 胀 ， 再 洗涤 至 中 性 ， 浸 泡 于 去 离子 水 中 ， 然 后 装 柱 。 加 样 时 ， 将 试 样 溶液 
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加 到 柱 上 端 。 洗 脱 时 ， 用 淋 洗 液 淋 洗 ， 其 中 对 阳离子 交换 树脂 使 用 HCIl 溶液 为 洗 脱 液 ， 
对 阴离子 交换 树脂 使 用 NaCl 或 NaOH 溶液 作 洗 脱 液 。 

离子 交换 分 离 法 的 分 离 效率 高 ， 既 能 用 于 带 相 反 电 荷 的 离子 之 间 的 分 离 ， 还 可 用 于 带 
相同 电荷 或 性 质 相 近 的 离子 之 间 的 分 离 ， 同 时 还 广泛 地 应 用 于 微量 组 分 的 富 集 和 高 纯度 物 
质 的 制备 等 。 这 是 基于 不 同 离子 与 交换 树脂 的 亲和力 不 同 所 致 。 阳 离子 交换 树脂 对 各 种 阳 
离子 的 亲和力 强度 顺序 为 : Ba2 二 之 Pb2+ 六 Sr2+ 六 Ca2+ 之 Ni2+ 之 Cd2+ 之 Cu2+ 之 Co2+ 之 
Zn2+Mg2+ 之 Ag+ Cs+ >K+ 二 NH7 >Na+ 之 H+， 阴 离子 交换 树脂 与 各 阴离子 的 亲 
和 力 强度 顺序 为 : SO >I 盖 NO >>NOz >CI- >HCO >OH- >F- 。 

离子 交换 法 的 另 一 个 重要 应 用 是 制备 纯 水 。 其 原理 是 将 原水 通过 装 有 离子 交换 树脂 的 
离子 交换 柱 ， 在 此 过 程 中 水 中 的 离子 与 树脂 上 的 离子 交换 ， 从 而 达到 除去 原水 中 杂质 离子 
净化 水 质 的 目的 。 常 见 的 两 种 应 用 方法 是 硬 水 软化 法 和 去 离子 法 。 

硬 水 软化 法 的 目的 是 利用 阳离子 交换 树脂 以 钠 离 子 来 交换 硬 水 中 的 钙 与 镁 离子 ， 据 此 
降低 水 源 中 钙 镁 离子 的 浓度 。 其 反应 式 如 下 : 

Ca2+ 十 2Na-EX 一 -> Ca-EX+2NaTt 
Mg2+ 十 2Na-EX 一 > Mg-EX 十 2Na+ 

式 中 ，EX 表示 离子 交换 树脂 。 这 些 离子 交换 树脂 结合 了 Ca2 及 Mg?1+ 之 后 ， 将 自身 
含有 的 Na+ 释放 出 来 ， 达 到 硬 水 软化 的 目的 。 

去 离子 法 是 将 溶解 于 水 中 的 无 机 阳 、 阴 离子 杂质 排除 ， 利 用 阳离子 交换 树脂 的 可 交换 
离子 H+ 来 交换 阳离子 杂质 ， 阴 离子 交换 树脂 的 可 交换 离子 OH 来 交换 阴离子 杂质 ， 交 
换 出 来 的 H+ 与 OH- 互相 结合 成 中 性 水 。 其 反应 式 如 下 : 

Mz+ 十 zH-EX 一 -~ M-EX+zxHT+ 
A:- 十 zOH-EX 一 > A-EX 十 zOH- 

式 中 ，Mz+ 表 示 阳 离子 ， 与 阴离子 交换 树脂 结合 后 ， 释 放出 H+ ; As* 表示 阴离子 ， 
与 阴离子 交换 树脂 结合 后 ， 释 放出 OH ;，HT+ 与 OH- 结合 为 水 。 

阴 、 阳 离子 交换 树脂 可 分 别 包装 在 不 同 的 离子 交换 床 中 ， 制 成 所 谓 的 阴离子 交换 床 和 
阴离子 交换 床 。 也 可 以 将 阳离子 交换 树脂 与 阴离子 交换 树脂 混在 一 起 ， 置 于 同一 个 离子 交 
换 床 中 。 不 论 是 哪 一 种 形式 ， 当 树脂 与 水 中 带电 荷 的 杂质 交换 完 树脂 上 的 氢 离 子 或 氢 氧 根 
离子 后 ， 就 必须 进行 “再 生 ”。 再 生 的 程序 恰 与 纯化 的 程序 相反 ， 即 利用 氧 离子 及 氢 氧 根 
离子 进行 再 生 ， 交 换 附 着 在 离子 交换 树脂 上 的 杂质 离子 。 
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A 棕色 EAN | 和 
臣 浊 3 - 天 + Fe 有 
3.1 电子 天 平 

电子 天 平 的 特点 是 操作 简便 、 称 量 准确 可 靠 、 显 示人 快速 清晰 ， 具 有 自动 检测 系统 、 简 
便 的 自动 校准 装置 以 及 超载 保护 装置 等 。 

电子 天 平 按 精度 可 分 为 以 下 几 类 。 


@ 超 微 量 电 子 天 平 最 大 称 量 是 2 一 5g， 其 标尺 分 度 值 小 于 〈 最 大 ) 称 量 的 10 5。 
如 Mettler 的 UMT2 型 电子 天 平等 属于 超 微量 电子 天 平 。 

@ 微量 天 平 称 量 一 般 为 3 一 50g， 其 分 度 值 小 于 (最 大 ) 称 量 的 10 “，。 如 Mettler 
的 AT21 型 电子 天 平 以 及 Sartoruis 的 S4 型 电子 天 平 。 

@ 半 微 量 天 平 . 称 量 一 般 为 20 一 100g， 其 分 度 值 小 于 (最大) 称 量 的 10 “5。 如 
Mettler 的 AE50 型 电子 天 平和 Sartoruis 的 M25D 型 电子 天 平等 均 属 于 此 类 。 

@ 常量 电子 天 平 最 大 称 量 一 般 为 100~200g， 其 分 度 值 小 于 (最 大 ) 称 量 的 10 飞 。 如 
Mettler 的 AE200 型 电子 天 平和 Sartoruis 的 A120S、A200S 型 电子 天 平均 属于 常量 电子 天 平 。 

@ 电子 分 析 天 平 是 常量 天 平 、 半 微量 天 平 、 微 量 天 平和 超 微 量 天 平 的 总 称 。 

@) 精密 电子 天 平 ， 是 准确 度 级 别 为 工 级 的 电子 天 平 的 统称 。 


3.1.1 基本 原理 


电子 天 平 是 基于 电磁 力 平衡 原理 制造 的 ， 它 利用 电子 装置 完成 电磁 力 补偿 的 调节 ， 使 
物体 在 重力 场 中 实现 力矩 的 平衡 ， 或 通过 电磁 力矩 的 调节 使 物体 在 重力 场 中 实现 力矩 的 平 
衡 。 当 秤 盘 上 加 上 被 称 物 时 ， 天 平 处 于 不 平衡 状态 ， 传 感 器 的 位 置 检测 器 检测 到 线圈 在 磁 
场 中 的 瞬间 位 移 ， 其 信号 发 生变 化 ， 经 过 电磁 力 自 动 补偿 电路 使 传感器 线圈 中 的 电流 增 
大 ， 该 电流 在 恒定 磁场 中 产生 一 个 反馈 力 与 所 加 载荷 相 平衡 ; 同时， 该 电流 在 测量 电阻 
Rm 上 的 电压 值 通过 滤波 器 、 模 / 数 转换 器 送信 微 处 理 器 ， 进 行 数据 处 理 ， 最 后 由 显示 器 
自动 显示 出 被 称 量 物质 的 质量 数值 。 

在 称 量 范围 内 ， 被 测 物 的 重力 G (G 二 mg，m 代表 质量 ，g 代表 重力 加 速度 )， 使 传 
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感 器 线圈 中 产生 相应 的 电流 ， 该 电流 值 使 线圈 产生 一 个 电磁 力 下 ， 达 平衡 时 下 一 G， 其 中 
FF 二 KBLI。 式 中 ，K 为 常数 (与 使 用 单位 有 关 ); B 为 磁感应 强度 ; 工 为 线圈 导线 的 长 
度 ; 了 为 通过 线圈 导线 的 电流 强度 。 对 一 定 的 装置 (K 、B、L 为 一 定 值 )， 处 在 磁场 中 的 
通电 线圈 ， 流 经 其 内 部 的 电流 了 与 被 测 物体 的 质量 mx 成 正比 。 


3.1.2 仪器 结构 


电子 天 平 组 成 结构 如 下 。 

(1) 秤 盘 

秤 盘 多 为 金属 材料 制 成 ， 安 装 在 电子 天 平 的 称 重 传感器 上 ， 是 电子 天 平 进行 称 量 的 承 
受 装置 。 它 具有 一 定 的 几何 形状 和 厚度 ， 以 圆 形 和 方形 的 居多 。 使 用 中 应 注意 卫生 清洁 ， 
更 不 要 随意 掉 换 秤 盘 。 

(2) 称 重 传感器 

称 重 传 感 器 是 关键 部 件 之 一 ， 由 外 壳 、 磁 钢 、 极 靳 和 线圈 等 组 成 ， 装 在 秤 盘 的 下 方 。 
它 的 精度 很 高 也 很 灵敏 。 应 保持 电子 天 平 称 量 室 的 清洁 ， 切 尽 称 样 时 撒 落 物品 而 影响 称 重 
传感器 的 正常 工作 。 

(3) 位 置 检测 器 

位 置 检测 器 是 由 高 灵敏 度 的 远 红 外 发 光 管 和 对 称 式 光敏 电池 组 成 的 。 它 的 作用 是 将 电 
子 天 平 秤 盘 上 的 载荷 转变 成 电信 号 输出 。 

(4) PID 调节 器 

PID 比例、 积分、 微分 ) 调节 器 的 作用 ， 就 是 保证 称 重 传感器 快速 而 稳定 地 工作 。 

(5) 功率 放大 器 

功率 放大 器 是 将 微弱 的 信号 进行 放大 ， 以 保证 电子 天 平 的 精度 和 工作 要 求 。 

(6) 低 通 滤波 器 

低 通 滤波 器 是 排除 外 界 和 某 些 电器 元 件 产 生 的 高 频 信号 的 干扰 ， 以 保证 电子 天 平 称 重 
传感器 的 输出 为 一 恒定 的 直流 电压 。 

(7) 模 数 (A/D) 转换 器 

将 输入 信号 转换 成 数字 信号 。 要 求 转 换 精度 高 ， 易 于 自动 调 零 并 能 有 效 地 排除 干扰 。 

(8) 微 计算 机 

微 计算 机 是 电子 天 平 的 关键 部 件 。 它 是 电子 天 平 的 数据 处 理 部 件 ， 具 有 记忆 、 计 算 和 
查 表 等 功能 。 

(9) 电子 天 平 显示 器 

现在 基本 上 有 两 种 : 一 种 是 数码 管 的 显示 器 ; 另 一 种 是 液晶 显示 器 。 它 们 的 作用 是 将 
输出 的 数字 信号 显示 在 电子 天 平 显示 屏幕 上 。 

(10) 电子 天 平 机 壳 

其 作用 是 保护 电子 天 平 免 受 灰尘 等 物质 的 侵害 ， 同 时 也 是 电子 元 件 的 基 座 等 。 

(11) 电子 天 平底 脚 

底 脚 是 电子 天 平 的 支撑 部 件 ， 同 时 也 是 其 水 平 调节 的 部 件 ， 一 般 靠 后 面 两 个 调整 脚 来 
调节 天 平 的 水 平 。 
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3.1.3 使 用 方法 


以 Mettler AL204 ( 见 图 3. 1) 为 例 ， 介 绍 其 使 用 方法 。 
1. 开机 
下 QD 调节 水 平 ”调节 两 只 天 平底 脚 的 螺栓 高 度 ， 使 水 平 仪 内 空 
气泡 位 于 圆 环 中 央 。 每 更 换 一 次 位 置 都 需要 调节 水 平 。 
@ 接 通电 源 天平 自 检 ， 显 示 屏 上 出 现 “Off” 时 ， 自 检 结 
束 ， 单 击 【On 键 ， 天 平 处 于 可 操作 状态 。 
@ 预 热 “ 天 平 在 初次 接 通 电源 或 长 时 间断 电 之 后 ， 至 少 需要 
预 热 30min 。 
2. 校准 
@ 天 平 首次 使 用 之 前 或 放置 地 点 变更 之 后 及 在 操作 一 段 时 间 
3.1 Mettler AL204 后 均 需 进行 校准 。 
电子 天 平 @ 接 通电 源 ， 天 平 上 无 称 量 物 ， 按 住 【Cal】 键 不 放 ， 直 到 在 
显示 屏 上 出 现 “Cal” 字样 后 松 开 该 键 ， 所 需 的 校准 硅 码 值 会 在 显 
示 屏 上 闪烁 。 在 冬 盘 的 中 心 位 置 放 上 校准 夸 码 ， 天 平 自动 进行 校准 。 当 “0.00g” 闪 烁 
时 ， 移 去 夸 码 。 当 在 显示 屏 上 短 时 间 出 现 〈 闪 烁 ) 信息 “CAL done”， 紧 接着 又 出 现 
“0.00g” 时 ， 天 平 的 校准 结束 。 天 平 回 到 称 量 工作 方式 ， 等 待 称 量 。 
3. 称 量 
@ 简单 称 量 ， 在 天 平 显示 “0. 0000g” 时 ， 样 品 放 于 秤 盘 上 ， 关 闭 玻璃 门 ， 等 显示 屏 
堪 下 角 “.” 消 失 ， 读 取 显示 屏 数据 即 为 所 称 物品 的 质量 。 
@ 去 皮 称 量 ， 在 天 平 显示 “0. 0000g” 时 ， 打 开 天 平 玻璃 侧门 ， 将 称 量 纸 或 空 容器 放 
在 天 平 的 秤 盘 上 ， 关 闭 侧门 ， 等 显示 屏 左下 角 “.” 消 失 ， 按 【O \ T】 键 ,显示 屏 显示 
“0.0000g”， 打 开 天 平 侧门 ， 将 适量 的 待 称 样 轻 轻 拌 人 称 量 纸 或 空 容器 中 ， 关 闭 天 平 便 
门 ， 显 示 屏 左下 角 “.” 消 失 后 ， 读 取 显 示 屏 数据 即 为 所 称 物品 的 净 质 量 。 
@ 称 量 完 毕 ， 取 出 称 量 物品 ， 关 好 天 平 门 ， 并 认真 填写 仪器 使 用 记录 。 
4. 关机 
@ 按 住 【Off】 键 至 显示 屏 显 示 “Off”， 松 开 该 键 。 
@ 拔 下 电源 插头 ， 把 天 平 盘 上 的 残留 样品 用 天 平 刷 清 扫 干 净 。 
$5. 注意 事项 
QD 称 量 挥发 性 、 腐 蚀 性 物品 时 需 放 和 人 只 盖 容 器 中 称 量 。 
@ 经 常 检查 天 平 的 防潮 硅胶 ， 发 现 变 成 红色 ， 应 及 时 更 换 。 
@ 天 平 载重 不 得 超过 其 最 大 负荷 。 





3.2 移 液 器 





移 液 器 又 称 移 液 枪 或 微量 加 样 器 ， 是 一 种 用 于 定量 转移 小 容量 液体 的 器 具 ， 目 前 已 在 
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分 析 测 试 工作 中 广泛 使 用 。 移 液 器 最 早出 现在 1956 年 ， 由 德国 生理 化 学 研究 所 的 科学 家 
Schnitger 发 明 ， 其 后 ， 在 1958 年 德国 Eppendof 公司 开始 生产 按钮 式微 量 加 样 器 ， 成 为 
世界 上 第 一 家 生产 微量 加 样 器 的 公司 。 


3.2.1 基本 原理 


移 液 器 加 样 的 物理 学 原理 有 两 种 : 一 是 使 用 空气 垫 加 样 ; 二 是 使 用 无 空气 热 的 活塞 正 
移动 加 样 。 上 述 两 种 不 同 原理 的 移 液 器 有 其 特定 的 应 用 范围 。 

空气 垫 〈 活 塞 冲程 ) 加 样 器 可 很 方便 地 用 于 固定 或 可 调 体积 液体 的 加 样 ， 加 样 体积 的 
范围 在 小 于 lyL 至 10mL 之 间 。 加 样 器 中 空气 垫 的 作用 是 将 吸 于 塑料 吸 头 内 的 液体 样本 
与 加 样 器 内 的 活塞 分 隔 开 来 ， 空 气垫 通过 加 样 器 活塞 的 弹簧 伸缩 运动 而 移动 ， 进 而 带动 吸 
头 中 的 液体 ， 死 体积 和 移 液 吸 头 中 高 度 的 增加 决定 了 加 样 中 这 种 空气 垫 的 膨胀 程度 。 因 
此 ， 活 塞 移 动 的 体积 必须 比 所 希望 吸取 的 体积 要 大 2 加 一 4%， 温 度 、 气 压 和 空气 湿度 的 
影响 必须 通过 对 空气 垫 加 样 器 进行 结构 上 的 改良 而 降低 ， 使 得 在 正常 情况 下 不 至 于 影响 加 
样 的 准确 度 。 一 次 性 吸 头 是 本 加 样 系统 的 一 个 重要 组 成 部 分 ， 其 形状 、 材 料 特性 及 与 加 样 
器 的 吻合 程度 均 对 加 样 的 准确 度 有 较 大 的 影响 。 

以 活塞 正 移动 为 原理 的 加 样 器 和 分 配器 与 空气 垫 加 样 器 所 受 物 理 因素 的 影响 不 同 ， 因 
此 ， 在 空气 垫 加 样 器 难以 应 用 的 情况 下 ”活塞 正 移 动 加 样 器 可 以 应 用 。 如 具有 高 蒸气 压 
的 、 高 黏稠 度 以 及 密度 大 于 2. 0g/mL 的 液体 ;又 如 在 临床 聚合 酶 链 反 应 (PCR) 测定 中 ， 
为 防止 气 溶胶 的 产生 ， 最 好 使 用 活塞 正 移 动 加 样 器 。 活 塞 正 移动 加 样 器 的 吸 头 与 空气 垫 加 
样 器 吸 头 有 所 不 同 ， 其 内 含 一 个 可 与 加 样 器 的 活塞 耦合 的 活塞 ， 这 种 吸 头 一 般 由 生产 活塞 
正 移动 加 样 器 的 厂家 配套 生产 ， 不 能 使 用 通常 的 吸 头 或 不 同 厂家 的 吸 头 。 


3.2.2 仪器 结构 


一 般 的 移 液 器 主要 由 推动 按钮 、 推 动 杆 、 印 枪 头 按钮 、 调 节 轮 、 体 积 刻 度 、 吸 液 杆 、 
印 枪 头 器 和 吸 液 枪 头 组 成 〈 见 图 3. 2) 。 

移 液 器 依据 取样 数目 的 不 同 ， 分 为 单 通道 移 液 器 和 多 通道 移 液 器 。 多 通道 移 液 器 通常 为 
8 通道 和 12 通道 ， 多 通道 移 液 器 的 使 用 不 但 可 以 减少 实验 操作 人 员 的 加 样 操作 次 数 ， 而 且 
可 提高 加 样 的 精密 度 。 移 液 器 依据 动力 类 型 的 不 同 ， 又 分 为 手动 移 液 器 和 电动 移 液 器 。 电 动 
移 液 器 中 ， 新 型 电子 加 样 器 和 分 配器 的 微 处 理 器 驱动 系统 可 以 直接 控制 所 有 的 活塞 运动 ， 减 
少 人 为 误差 和 污染 。 电 子 移 液 器 最 大 的 优点 是 其 具有 很 高 的 加 样 重复 性 ， 可 应 用 范围 广 。 


3.2.3 使 用 方法 


以 手动 单 道 移 液 器 为 例 ， 介 绍 其 使 用 方法 。 

1. 枪 头 的 安装 

将 移 液 器 垂直 插入 枪 头 中 ， 稍 微 用 力 左右 轻微 转动 ， 使 其 紧密 结合 〈 见 图 3. 3) 。 枪 
头 卡 紧 的 标志 是 略微 超过 O 形 环 ， 并 可 以 看 到 连接 部 分 形成 清晰 的 密封 圈 。 
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液 枪 头 





(a) (b) 
图 3.2 移 液 器 的 结构 (a) 和 类 型 (b) 





图 3.3 散装 枪 头 和 盒 装 枪 头 的 安装 方法 


2. 容量 的 设 定 

旋转 调节 钮 可 对 体积 进行 连续 设 定 。 从 大 体积 调节 至 小 体积 时 ， 逆 时 针 调节 到 刚好 就 
行 ; 从 小 体积 调节 至 大 体积 时 ， 顺 时 针 调 节 超 过 设 定 刻度 三 分 之 一 圈 ， 然 后 再 调 回来 ， 这 
样 做 可 以 使 弹簧 完全 放 开 。 移 液 器 若 总 是 顺 时 针 运 转 ， 可 以 延长 移 液 器 的 使 用 寿命 ,( 见 图 
多 

3. 预 洗 枪 头 

移 液 之 前 要 预 洗 枪 头 ， 将 吸 液 枪 头 垂直 进入 试 样 液 面 下 1 一 6mm ( 视 移 液 器 容量 大 小 
而 定 : 0. 1~~10pL 容量 的 移 液 器 进入 液 面 下 1~2mm; 2 一 200pL 容量 的 移 液 器 进入 液 面 
下 2 一 3mm ; 1 一 5mL 容量 的 移 液 器 进入 液 面 下 3 一 6mm) ， 把 需要 转移 的 试 样 液体 吸取 、 
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从 大 到 小 的 调节 从 小 到 大 的 调节 





图 3.4 调节 钮 的 操作 


排放 三 次 ， 这 样 吸 头 内 壁 会 吸附 一 层 液 体 ， 使 表面 吸附 达到 饱和 ， 然 后 再 吸入 样 液 ， 这 样 
最 后 打出 的 液体 体积 会 较 精确 。 

4. 吸 液 和 放 液 

移 液 器 的 操作 有 两 种 方法 : 一 是 正 向 移 液 法 〈 见 图 3. 5 ) ， 正 向 移 液 法 用 于 一 般 液体 ， 
其 操作 是 用 大 拇指 将 按钮 按 下 至 第 一 停 点 ， 然 后 将 移 液 器 管 嘴 置 于 液 面 以 下 适当 深度 慢 慢 
松 开 按钮 回 原点 吸入 液体 ， 再 将 按钮 按 至 第 一 停 点 排出 液体 ， 稍 停 片 刻 继续 按 按钮 至 第 二 
停 点 吹出 残余 的 液体 ， 最 后 松 开 按钮 ; 二 是 反 向 移 液 法 〈 见 图 3.6)， 此 法 一 般 用 于 转移 
高 黏液 体 、 生 物 活 性 液体 、 易 起 泡 液体 或 极 微量 的 液体 ， 其 操作 是 先 按 下 按钮 至 第 二 停 
点 ， 将 移 液 器 管 嘴 置 于 液 面 以 下 适当 深度 ， 慢 慢 松 开 按钮 至 原点 吸入 液体 ， 再 将 按钮 按 至 
第 一 停 点 排出 液体 ， 继 续 按 住 按钮 位 于 第 一 停 点 〈 千 万 别 再 往 下 按 ) 移 开 ， 取 下 有 残留 液 
体 的 枪 头 ， 弃 之 。 


I\ /2 | Nh {mg 
站 自由 


图 3:5 正 向 吸 液 图 3.6 反 向 吸 液 





操作 时 应 注意 : 要 垂直 吸 液 ， 按 钮 要 轻 缓 ， 慢 吸 慢 放 ， 控 制 好 弹簧 的 伸缩 速度 ， 吸 液 
速度 太 快 会 产生 反 冲 和 气泡 ， 导 致 移 液 体积 不 准确 ; 将 移 液 器 提 离 液 面 后 ， 停 约 ls， 观 
察 是 否 有 液 滴 缓 慢 流出 ， 若 有 流出 ， 说 明 有 漏 气 现象 〈 原 因 : 枪 头 未 上 紧 ， 移 液 枪 内 部 气 
密 性 不 好 )， 应 重新 操作 ; 用 滤纸 芒 控 移 液 枪 外 面 附着 的 液 滴 后 ， 放 液 时 将 吸 液 枪 口 贴 到 
容器 内 壁 并 保持 10 一 40 倾斜 ， 放 液 完毕 平稳 压 住 按钮 ， 同 时 提起 移 液 枪 ， 使 吸 嘴 贴 容 器 
壁 控 过， 松 开 按钮 ， 按 弹射 器 除去 吸 液 枪 头 ; 移 液 器 使 用 完毕 后 调 至 最 大 量程 ， 让 弹簧 恢 
复原 形 ， 延 长 移 液 枪 的 使 用 寿命 。 

5. 移 液 器 的 维护 保养 

移 液 器 要 放置 在 支架 上 ， 应 轻 拿 轻 放 ， 定 期 清洁 移 液 器 内 外 部 。 移 液 器 外 壳 的 清洁 ， 
可 使 用 肥皂 液 、 洗 洁 精 或 60% 的 异 丙 醇 来 擦洗 ， 然 后 用 超 纯 水 淋 洗 ， 上 晾 干 即 可 ; 移 液 器 
内 部 的 清洗 ， 需 要 先 将 移 液 器 下 半 部 分 印 开 来 ， 拆 印 下 来 部 件 可 以 用 上 述 溶液 来 清洁 ， 超 
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纯 水 冲洗 干净 ， 景 干 ， 然 后 在 活塞 表面 用 棉签 涂 上 一 层 薄 薄 的 聚 硅 氧 煤油 脂 。 移 液 器 严禁 
吸取 有 强 挥发 性 、 强 腐蚀 性 的 液体 〈 如 强酸 、 强 碱 等 ) 。 

6. 移 液 器 的 校准 

移 液 器 使 用 过 程 中 需 定 期 校准 ， 因 移 液 器 发 生 的 偏差 〈 零 点 偏 移 ) 对 不 同 的 体积 移 液 
会 产生 很 大 影响 。 当 移 液 器 发 生 1 pL 的 偏差 ， 若 移 液体 积 是 100kL， 误 差 为 1% ， 而 若 
移 液 体积 是 10 pL， 误 差 就 会 大 到 10% 。 专 业 的 移 液 器 校准 对 外 部 环境 、 工 作 条 件 以 及 校 
准 工 具 都 有 严格 和 高 精密 度 的 要 求 。 移 液 器 的 校准 应 在 无 通风 的 房间 ， 移 液 器 和 空气 温度 
在 20'C~25 人 之 间 ， 相 对 湿度 在 55% 以上， 特别 是 当 移 液 量 在 50pL 以 下 ， 空 气 湿度 应 
越 高 越 好 ， 以 减少 蒸发 损失 的 影响 。 校 准时 在 万 分 之 一 级 别 的 天 平 上 放置 一 个 小 锥 形 瓶 ， 
用 待 标定 的 移 液 器 吸取 蒸馏 水 〈 隔 夜 存放 或 超声 15min)， 加 入 小 锥 形 瓶 内 底部 ， 每 次 称 
重 后 计量 。 每 次 加 蒸 饮 水 称 重 后 ， 去 皮 重 再 加 蒸馏水 再 称 重 ， 连 续 加 蒸馏 水 10 次 。 加 薰 
馏 水 的 量 根据 待 标定 的 移 液 器 规格 不 同 而 不 同 ( 见 表 3. 1) 。10 次 标定 称 量 在 所 要 求 的 质 
量 范围 之 内 为 合格 ; 不 合格 移 液 器 需要 进行 调整 。 


表 3.1 移 液 器 的 校准 标准 
标定 使 用 蒸 馆 水 量 /pL 





移 液 器 规格 
0. 5 一 10pEL 
5~40pL 
40~200pL 
200~1000pL 
1 一 5mL 
2 一 10mL 











要 求 质量 范围 /mg 
5 一 25 
9. 8 一 10.2 
69. 4 一 70.6 

298. 0 一 302.0 

1990. 0 一 2010: 0 

3485, 0 一 3515.0 








3.3 高 温 电阻 炉 〈 马 弗 炉 ) 


高 温 电阻 炉 也 称 马 弗 炉 ， 是 英文 Muffle furnace 的 译音 。 常 用 于 重量 分 析 中 的 样品 灼 
烧 、 沉 淀 灼 烧 和 灰分 测定 等 工作 。 马 弗 炉 是 一 种 通用 的 加 热 设 备 ， 一 般 采 用 双 炉 膛 结 构 。 
具有 升温 速度 快 ， 且 升温 速度 可 控 ; 蓄 热 性 小 ， 热 量 流失 少 ; 控 温 精度 高 ， 炉 温 均 匀 性 
强 ; 自动 化 程度 高 ， 操 作 简 单 ; 可 采用 PID 编程 设 定 ， 全 自动 履行 ; 密封 性 好 ， 无 噪声 ， 
无 环境 污染 ; 多 种 安全 防护 设计 ， 安 全 性 能 好 ， 使 用 寿命 长 等 特点 。 

马 弗 炉 可 依 外 观 形状 、 加 热 元 件 、 额 定 温度 和 控制 器 的 不 同 而 分 类 。 依 外 观 形 状 不 
同 ， 可 分 为 箱 式 炉 、 管 式 炉 、 霸 塌 炉 ; 依 加 热 元 件 不 同 ， 可 分 为 电炉 丝 炉 、 硅 碳 棒 炉 、 硅 
钥 棒 炉 ; 依 额定 温度 不 同 ， 一般 分 为 1000C 以 下 炉 、1000 一 4200C 炉 、1300 一 1400 尺 炉 、 
1600 一 1700C 炉 、1800C 炉 ;， 依 控制 器 不 同 ， 可 分 为 ， 指 针 表 炉 、 普 通 数字 显示 表 炉 、 
PID 调节 控制 表 炉 、 程 序 控制 表 炉 。 


3.3.1 基本 原理 


马 弗 炉 工 作 室 炉膛 由 耐火 材料 制 成 ， 加 热 元 件 置 于 其 中 的 顶部 与 底部 或 两 侧 〈 模 中 )， 
大 7 。 分 析 化 学 实验 


炉膛 与 炉 壳 间 采 用 保温 材料 砌 筑 ， 炉 壳 用 角钢 、 覃 钢 及 优质 钢板 折 边 焊接 制 成 。 马 弗 炉 以 
电 为 热源 ， 当 电流 通过 电热 元 件 时 ， 由 于 电热 元 件 本 身 电阻 的 作用 ， 把 电能 转化 为 热能 ， 
并 通过 热传导 、 热 对 流 和 热 辐 射 向 炉 内 散发 ， 对 炉 内 样品 进行 加 热 。 加 热 时 依据 炉 温 对 给 
定 温度 的 偏差 ， 自 动 接 通 或 断 开 供 给 炉子 的 热源 能 量 ， 或 连续 改变 热源 能 量 的 大 小 ， 使 炉 
温 稳定 在 给 定 的 温度 范围 内 。 炉 温 控制 是 这 样 一 个 反馈 调节 过 程 ， 比 较 实 际 炉 温和 需要 炉 
温 得 到 偏差 ， 通 过 对 偏差 的 处 理 获 得 控制 信号 ， 去 调节 电阻 炉 的 热 功率 ， 从 而 实现 对 炉 温 
的 控制 。 按 照 偏 差 的 比例 、 积 分 和 微分 产生 控制 作用 〈PID 控制 )， 是 过 程控 制 中 应 用 最 
广泛 的 一 种 控制 形式 。 与 火焰 加 热 相 比 ， 马 弗 炉 的 热效率 高 ， 可 达 50 双 一 80%， 适 用 于 
要 求 较 严 的 样品 加 热 ， 但 耗 电费 用 高 。 


3.3.2 仪器 结构 


马 弗 炉 的 一 般 组 成 结构 如 下 。 

(1) 炉 壳 

炉 壳 框架 采用 角钢 和 槽 钢 焊 接 制 成 ， 外 壳 侧 板 采用 钢板 焊接 ， 结 构 牢 固 可 靠 ， 角钢 卷 
加 强 ， 槽 钢 底 座 ， 整 体 强度 好 ， 不 易 变 形 ， 外 表 平 整 光洁 。 

(2) 炉膛 

采用 耐火 材料 制 成 。 耐 火 材料 有 普通 耐火 砖 、 轻 质 耐 火 纤维 、 陶 瓷 纤维 、 高 铝 、 碳 化 
硅 材 料 。 

(3) 炉 衬 

炉 衬 位 于 炉膛 与 炉 壳 间 ， 采 用 保温 材料 砌 筑 。 如 采用 全 纤维 复合 结构 的 优质 氧化 独 纤 
维 棉 ， 制 成 模块 ， 并 在 加 工 过 程 留 有 一 定 的 膨胀 量 ， 以 保证 模块 在 砌 筑 完毕 后 ， 每 块 陶瓷 
纤维 块 在 不 同方 向 膨胀 ， 使 模块 之 间 互 相 挤 成 无 间隙 的 整体 ， 达 到 完好 蓄 热 效果 。 炉 衬 和 
炉膛 也 常常 制 成 一 体 化 的 部 件 ， 称 为 内 炉 衬 。 

(4) 电热 元 件 

电热 元 件 是 马 弗 炉 的 重要 部 件 ， 是 马 弗 炉 热量 的 来 源 。 当 电流 通过 电热 元 件 时 ， 由 于 
其 电阻 的 作用 ， 把 电能 转化 为 热能 ， 并 通过 热传导 、 热 对 流 和 热 辐 射 向 炉 内 散发 ， 对 炉 内 
样品 进行 加 热 。 电热 元 件 有 电炉 丝 、 硅 碳 棒 、 硅 钥 棒 等 ， 其 形状 取决 于 它 的 材料 和 安装 方 
式 ， 有 线 状 、 螺 旋 状 、 网 状 、 带 状 和 棒状 等 结构 形式 ， 其 中 金属 电热 元 件 一 般 为 线 状 、 螺 
旋 状 、 网 状 或 带 状 ， 而 非 金属 电热 元 件 一 般 为 棒状 。 

(5) 炉 盖 及 炉 盖 升 降 装 置 

炉 盖 框架 采用 槽 钢 和 角钢 焊接 制作 ， 外 壳 侧 板 采用 钢板 焊接 ， 结 构 牢 固 可 靠 ， 角 钢 卷 
加 强 。 炉 盖 升 降 装 置 现 多 采用 电动 升降 。 

(6) 控制 系统 

由 测量 、 调 节 控 制 和 电源 装置 三 部 分 组 成 。 热 电 偶 与 温度 控制 器 配套 使 用 ， 并 装 有 超 
温 保护 输出 控制 接触 器 断 电 装置 。 热 电 偶 将 炉 内 温度 转换 为 电 平 信号 ， 经 过 温 控 仪 控制 输 
出 至 移 相 模块 ， 由 移 相 面 大 小 的 调节 来 控制 可 控 硅 导 通 角 的 大 小 ， 进 而 控制 平均 加 热 功 
率 ， 当 接近 设 定 温度 时 ， 炉 内 断 续 加 热 最 终 保持 炉 内 的 设 定 温度 。 
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3.3.3 使 用 方法 


以 GWL-80 型 高 温 箱 式 电 阻 炉 ( 见 图 .3.7) 为 例 ， 其 使 用 方法 如 下 。 

@ 通电 前 ， 先 检查 接线 是 否 符合 要 求 ， 控 制 器 等 的 接线 螺丝 有 
否 松 落 ， 是 否 有 断 电 、 漏 电 现象 。 

@ 将 双手 戴 上 绝缘 手套 ， 并 检查 确认 台面 、 地 面 干燥 ， 同 时 地 
二 面 已 经 铺 上 了 橡胶 垫 ， 检 查 并 确认 所 要 使 用 的 马 弗 炉 的 开关 位 置 后 ， 
， 确认 总 电源 已 经 关闭 、 切 断 电源 。 

2 时 @ 将 装 有 样品 的 霸 塌 放 和 人 炉膛 中 部 ， 关 闭 炉 门 ， 打 开 控 温 器 的 
电源 开关 ， 绿 灯 显 示 加 热 。 

@ 将 温度 设 定 旋钮 设 定 到 所 需 温度 。 

@ 温度 显示 指针 将 显示 炉膛 内 温度 ， 到 设 定 温度 后 ， 加 热 会 自 
动 停止 ， 红 灯亮 ， 表 示 处 于 保温 状态 。 

@ 加 热 时 间 到 后 ， 先 关闭 电源 ， 不 应 立即 打开 炉 门 ， 以 免 炉膛 又 冷 碎 裂 。 一 般 可 先 
开 一 条 小 颖 让 其 降温 快 些 ， 最 后 用 长 柄 霸 塌 钳 取出 被 加 热 物 体 。 

使 用 过 程 应 注意 : 切 勿 超过 马 弗 炉 的 最 高 使 用 温度 ; 装 取 试 样 时 一 定 要 切断 电源 ， 以 
防 触 电 ; 试 样 应 放 在 炉膛 中 间 ， 整 齐 放 好 ， 勿 乱 放 ; 炉膛 内 要 保持 清洁 ， 禁 止 向 炉膛 内 灌 
注 任何 液体 ， 也 不 得 将 沾 有 水 和 油 的 试 样 放 和 炉膛， 不 得 用 沾 有 水 和 油 的 夹子 装 取 试 样 ; 
装 取 试 样 时 炉 门 开启 时 间 应 尽量 短 ， 以 延长 电阻 炉 的 使 用 寿命 ; 装 取 试 样 时 要 戴 专 用 手 
套 ， 以 防 烫伤 ; 马 弗 炉 使 用 过 程 中 ， 要 经 常 照 看 ， 防 止 自 控 失 灵 ， 造 成 电炉 丝 烧 断 等 事 
故 ; 炉子 周围 不 要 放 易 燃 易 爆 物 品 。 





图 3.7 GWL-80 
高 温 电 阻 炉 


3. 4 自动 电位 滴定 仪 


自动 电位 滴定 仪 是 根据 电位 法 原理 设计 的 用 于 容量 分 析 的 常见 的 一 种 分 析 仪器 。 进 行 
电位 滴定 时 ， 在 待 测 溶液 中 插 和 人 指示 电极 与 参 比 电极 组 成 工作 电池 ， 随 着 滴定 剂 的 加 入 ， 
由 于 发 生化 学 反应 ， 待 测 离子 浓度 变化 ， 致 使 指示 电极 电位 发 生 相 应 变化 ， 当 电位 值 到 达 
预先 设 定 的 终点 电位 时 ， 滴 定 自 动 停止 。 该 法 是 依据 电位 的 相对 变化 找 出 滴定 终点 的 容量 
分 析 法 ， 准 确 度 高 于 直接 电位 法 ， 但 费时 稍 多 。 


3.4.1 基本 原理 


自动 电位 滴定 仪 是 依据 电位 滴定 法 的 原理 设计 的 。 电 位 滴定 法 的 原理 是 ， 选 用 适当 的 
指示 电极 和 参 比 电极 与 被 测 溶液 组 成 一 个 工作 电池 ， 随 着 滴定 剂 的 加 入 ， 由 于 发 生化 学 反 
应 ， 被 测 离子 的 浓度 不 断 发 生变 化 ， 因 而 指示 电极 的 电位 随 之 变化 。 在 滴定 终点 附近 ， 被 
测 离子 浓度 发 生 突变 ， 引 起 电极 电位 的 突 跃 ， 因 此 ， 根 据 电极 电位 的 突 跃 可 确定 滴定 终 
点 。 同 时 据 此 ， 可 找 出 滴定 反应 的 终点 电位 值 。 


分 析 化 学 实验 


自动 电位 滴定 仪 由 电 计 和 滴定 系统 组 成 ， 在 电 计 中 预先 设 定 滴定 反应 的 终点 电位 值 ， 
随 着 滴定 的 进行 ， 电 计 采 用 电子 放大 控制 线路 ， 将 指示 电极 与 参 比 电极 间 的 电位 同 预先 设 
置 的 终点 电位 相 比较 ， 两 信号 的 差 值 经 放大 后 控制 滴定 系统 的 滴 液 速度 ， 达 到 终点 预 设 电 
位 后 ， 滴 定 自动 停止 。 

全 自动 电位 滴定 仪 采 用 柱 塞 式 滴定 方法 ， 由 单片机 采集 电极 的 动态 信号 并 控制 柱 塞 的 
滴定 过 程 。 在 滴定 过 程 中 ， 滴 定 池内 溶液 产生 不 同 的 电位 变化 ， 当 AE/AV 的 电位 变化 大 
于 门限 值 即 为 滴定 终点 ， 仪 器 转 到 制 停 程序 ， 停 止 滴定 并 给 出 测定 结果 。 


3.4.2 仪器 结构 

自动 电位 滴定 仪 分 电 计 和 滴定 系统 两 大 部 分 。 电 计 部 分 的 主要 功能 包括 采集 指示 电极 与 
参 比 电极 间 的 电位 信号 、 同 预先 设置 的 某 一 终点 电位 进行 比较 和 通过 电子 放大 线路 实现 对 滴 
定 的 控制 等 。 滴 定 系统 部 分 由 滴定 管 、 磁 搅拌 装置 和 工作 电池 ( 待 测 溶液 与 两 支 电 极 ) 等 组 
成 ， 该 部 分 主要 是 发 生 滴定 反应 和 工作 电池 电动 势 对 待 测 离子 浓度 的 响应 等 。 
3.4.3 使 用 方法 


以 ZD-2 型 自动 电位 滴定 仪 〈( 见 图 3. 8 和 图 3. 9) 为 例 ， 介 绍 其 使 用 方法 。 





ZD-2 型 自动 电位 滴定 仪 上 
[出 。 各 家 学 代 吉 有 了 全 





功能 终点 电位 预 控 点 滴定 开始 








图 3.8 ZD-2 自动 电位 滴定 仪 图 3.9 ZD-2 型 自动 电位 滴定 仪 前 面板 


仪器 安装 连接 好 以 后 ， 揪 上 电源 线 ， 打 开 电 源 开 关 ， 电 源 指示 灯亮 。 经 15min 预 热 
按 不 同 测试 项 目的 使 用 方法 操作 。 

1. mV 测量 

中 “设置 ”开关 置 “ 测 量 ”,“pH/mV” 选 择 开 关 置 “mV”; 

@ 将 电极 插入 被 测 溶液 中 ， 将 溶液 搅拌 均匀 后 ， 即 读 取 电 极 电位 (mV) 值 ; 

@ 如 果 被 测 信 号 超出 仪器 的 测量 范围 ， 显 示 屏 会 不 亮 ， 作 超载 报警 。 

2. pH 标定 及 测量 

(1) 标定 

仪器 在 进行 pH 测量 之 前 ， 先 要 标定 。 一 般 来 说 ,仪器 在 连续 使 用 时 ， 每 天 要 标定 一 
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次 。 其 步骤 如 下 : 

“设置 ”开关 置 “ 测 量 ”,，“pH/mV” 开 关 置 “pH”; 

@ 调节 “温度 ”旋钮 ， 使 旋钮 白 线 指向 对 应 的 溶液 温度 值 ; 

@ 将 “斜率 ”旋钮 顺 时 针 旋 到 底 (100%); 

@ 将 清洗 过 的 电极 插入 pH 值 为 6. 86 的 缓冲 溶液 中 ; 

@ 调节 “定位 ”旋钮 ， 使 仪器 显示 读数 与 该 缓冲 溶液 当时 温度 下 的 pH 一 致 ; 

@ 用 蒸馏 水 清洗 电极 ， 再 插入 pH4. 00 (或 pH9. 18) 的 标准 缓冲 溶液 中 ， 调 节 和 斜率 
旋钮 使 仪器 显示 读数 与 该 缓冲 溶液 当时 温度 下 的 pH 一 致 ; 

@ 重复 @ 一 人 @@ 直 至 不 用 再 调节 “定位 ”或 “斜率 ”调节 旋钮 为 止 ， 至 此 ， 仪 器 完成 
标定 。 标 定 结束 后 ,“ 定 位 ”和 “斜率 ”旋钮 不 应 再 动 ， 直 至 下 一 次 标定 。 

(2) pH 测量 

经 标定 过 的 仪器 即 可 用 来 测量 PH， 其 步骤 如 下 : 

“设置 ”开关 置 “ 测 量 ”， “pH/mV” 开 关 置 “pH”; 

@ 用 蒸馏 水 清洗 电极 头 部 ， 再 用 被 测 溶液 清洗 一 次 ; 

@ 用 温度 计 测 出 被 测 溶液 的 温度 值 ; 

@ 调节 “温度 ”旋钮 ， 使 旋钮 白 线 指向 对 应 的 溶液 温度 值 ; 

@@ 电极 插入 被 测 溶液 中 ， 搅 拌 溶液 使 溶液 均匀 后 ， 读 取 该 溶液 的 pH 值 。 

3. 滴定 前 的 准备 工作 

@ 在 试 杯 中 放 和 人 搅拌 棒 ， 并 将 试 杯 放 在 JB-1A 搅拌 器 上 。 

@ 电极 的 选择 : 取决 于 滴定 时 的 化 学 反应 ， 如 果 是 氧化 还 原 反 应 ， 可 采用 铂 电 极为 
指示 电极 、 甘 冬 电 极 或 钨 电极 为 参 比 电极 ; 若 属 中 和 反应 ， 可 用 pH 复合 电极 或 玻璃 电极 
和 甘 录 电极 ; 若 属 银 盐 与 讽 素 反应 ， 可 采用 银 电 极 和 特殊 甘 汞 电极 。 

4. 电位 自动 滴定 

| 终点 设 定 :“ 设 置 ” 开 关 置 “终点 ”，“pH/mV” 开 关 置 “mV”, “功能 ”开关 置 
“自动 ”>， 调 节 “ 终 点 电位 ”旋钮 ， 使 显示 屏 显 示 所 要 设 定 的 终点 电位 值 。 终 点 电位 选 定 
后 ,“ 终 点 电位 ”旋钮 不 可 再 动 。 

@ 预 控 点 设 定 : 预 控 点 的 作用 是 当 距 终点 较 远 时 ,滴定 速度 很 快 ; 当 到 达 预 控 点 后 ， 
滴定 速度 很 慢 。 设 定 预 控 点 就 是 设 定 预 控 点 到 终点 的 距离 ， 其 步骤 如 下 :“ 设 置 ” 开 关 置 
“ 预 控 点 ”， 调 节 “ 预 控 点 ”旋钮 ， 使 显示 屏 显 示 你 所 要 设 定 的 预 控 点 数值 。 例 如 : 设 定 预 
控 点 为 100mV， 仪 器 将 在 离 终点 100mV 处 转 为 慢 滴 。 预 控 点 选 定 后 , “ 预 控 点 ”调节 旋 
钮 不 可 再 动 。 

@@ 终点 电位 和 预 控 点 电位 设 定好 后 ,将 “设置 ”开关 置 “ 测 量 *”， 打 开 搅 拌 器 电源 ， 
调节 转速 使 搅拌 从 慢 逐 渐 加 快 至 适当 转速 。 

@ 揪 一 下 “滴定 开始 ”按钮 ， 仪 器 即 开始 滴定 ， 滴 定 灯 内 亮 ， 滴 液 快速 滴 下 ， 在 接 
近 终 点 时 ， 滴 速 减 慢 。 到 达 终 点 后 ， 滴 定 灯 不 再 闪 亮 ， 过 10s 左右 ,终点 灯亮 ,滴定 
结束 。 

注意 : 到 达 终 点 后 ,不 可 再 揪 “ 滴 定 开始 ”按钮 否则 仪器 将 认为 男 一 极 性 相反 的 滴 
定 开 始 ， 而 继续 进行 滴定 。 

@ 记录 滴定 管内 滴 液 的 消耗 读数 。 
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5. 电位 控制 滴定 

“功能 ”开关 置 “控制 ”>， 其 余 操 作 同 第 4 条 。 在 到 达 终 点 后 ， 滴 定 灯 不 再 闪 亮 ， 但 终 
点 灯 始 终 不 亮 ， 仪器 始终 处 于 预备 滴定 状态 ， 同 样 ， 到 达 终 点 后 ， 不 可 再 揪 “ 滴 定 开始 ” 
按钮 。 

6. pH 自动 滴定 

@ 按 使 用 方法 2Q@@ 进 行 标定 。 

@ pH 终点 设 定 :“ 设 置 ” 开 关 置 “终点 ”，“ 功 能 ”开关 置 “ 自 动 ",“pH/mV” 开 关 
置 “pH”， 调节 “终点 电位 ”旋钮 ， 使 显示 屏 显 示 所 要 设 定 的 终点 pH 值 。 

@ 预 控 点 设置 : “设置” 开关 置 “ 预 控 点 ”， 调 节 “ 预 控 点 ”旋钮 ， 使 显示 屏 显 示 所 
要 设置 的 预 控 点 pH 值 。 例如， 所 要 设置 的 预 控 点 为 2pH， 仪 器 将 在 离 终点 2pH 左右 处 
自动 从 快 滴 转 为 慢 滴 。 其 余 操 作 同 使 用 方法 4@ 一 @。 

7. pH 控制 滴定 ( 恒 pH 滴定 ) 

“功能 ”开关 置 “控制 ”， 其 余 操作 同 使 用 方法 第 6 条 。 

8. 手动 滴定 

@@“ 功 能 ”开关 置 “手动 ",“ 设 置 ”开关 置 “测量 ”。 

@ 揪 下 “滴定 开始 ”开关 ， 滴 定 灯 亮 ， 此 时 滴 液 滴 下 ， 控 制 揪 下 此 开关 的 时 间 ， 即 
控制 滴 液 滴 下 的 数量 ， 放 开 此 开关 ， 则 停止 滴定 。 


3.5 紫外 -可 见 分 光 光 度 计 


紫外 -可 见 分 光 光 度 法 是 根据 物质 分 子 对 波长 为 200 一 760nm 这 一 范围 的 电磁 波 的 选 
择 性 吸收 特性 所 建立 起 来 的 一 种 定性 、 定 量 和 结构 分 析 方 法 。 操 作 简单 、 准 确 度 高 、 重 现 
性 好 。 分 光 光 度 测量 是 关于 物质 分 子 对 不 同 波长 和 特定 波长 处 的 辐射 吸收 程度 的 测量 。 


3.5.1 基本 原理 


物质 分 子 对 可 见 光 或 紫外 线 的 选择 性 吸收 在 一 定 的 实验 条 件 下 符合 朗 伯 - 比 耳 (Lam- 
bert-Beer) 定律 ， 即 溶液 中 的 吸光 分 子 吸 收 一 定 波长 光 的 吸光 度 A 与 溶液 中 该 吸光 分 子 
的 浓度 c 的 关系 为 : 


了 
A=lg 天 一 eic 


式 中 ，A 为 吸光 度 ; e 为 摩尔 吸收 系数 〈 与 人 射 光 的 波长 、 吸 光 物 质 的 性 质 、 温 度 等 
有 关 ); 2 为 样品 溶液 的 厚度 ，cm; c 为 溶液 中 待 测 物 质 的 物质 的 量 浓度 ，mol/L。 根 据 
A 与 c 的 线性 关系 ， 通 过 测定 标准 溶液 和 试 样 溶液 的 吸光 度 ， 用 图 解法 或 计算 法 ， 可 求 得 
试 样 中 待 测 物质 的 浓度 。 

在 可 见 光 区 〈400 一 760nm) ， 待 测 物质 本 身 有 较 深 的 颜色 ， 可 直接 测定 。 待 测 物质 是 
无 色 或 很 浅 的 颜色 ， 需 要 选 适当 的 试剂 与 被 测 离子 反应 生成 有 色 化 合 物 再 进行 测定 ， 此 反 
应 称 为 显 色 反 应 ， 所 用 的 试剂 称 为 显 色 剂 。 
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3.5.2 仪器 结构 


紫外 -可 见 分 光 光 度 计 见 图 3. 10， 其 种 类 和 型 号 
繁多 ， 但 各 种 类 型 的 分 光 光 度 计 的 结构 基本 相同 ， 一 
般 包 括 光 源 、 单 色 器 、 吸 收 池 、 检 测 器 和 显示 器 五 大 
部 分 。 

1. 光源 

光源 的 功能 是 提供 稳定 的 、 强 度 大 的 紫外 -可 见 连 

图 3.10 UV2450 庇 外 -可 见 续 光 。 在 可 见 光 区 ， 常 用 钨 灯 或 碘 多 灯 作 光 源 ， 它 们 

分 光 光 度 计 辐射 320 一 2500nm 波长 的 光 ; 在 近 紫 外 区 ， 常 使 用 氢 

灯 或 气 灯 ， 它们 能 辐射 180 一 375nm 波长 的 光 。 因 为 

玻璃 吸收 紫外 线 ， 因 而 氢 灯 或 气 灯 灯 壳 用 石英 制 成 。 为 了 使 光源 稳定 ， 分 光 光 度 计 均 配 有 
稳 压 装置 。 

2. 单 色 器 

单 色 器 是 将 光源 提供 的 复合 光 色 散 为 单 色 光 的 装置 ， 也 称 为 分 光 系 统 。 单 色 器 的 色散 
元 件 有 滤 光 片 、 楼 镜 或 光 顶 ， 现 代 分 光 光 度 计 基 本 上 采用 光栅 作为 色散 元 件 ， 配 以 人 射 狭 
颖 、 准 光 镜 、 投 影 物 镜 、 出 射 狭 缝 等 光学 器 件 构成 分 光 系 统 。 

3. 了 吸收 池 

吸收 池 ， 也 称 比 色 严 ， 用 于 盛 吸 收 溶液 ， 由 无 色 透 明 的 光学 玻璃 或 石英 制 成 。 玻 璃 比 
色 亚 用 于 可 见 光 区 ， 而 石英 比 色 亚 用 于 紫外 光 区 。 比 色 严 的 光 径 有 0. 5cm、lcm、2cm、 
3cm 等 ， 一 般 lcm 较 常 用 。 普 通 单 波 长 分 光 光 度 计 测量 时 需要 两 个 比 色 四， 一 个 装 待 测 
液 ， 另 一 个 装 参 比 液 。 

4. 检测 器 

检测 器 是 将 透 过 溶液 的 光 信 和 号 转换 为 电信 号 ， 并 将 电信 和 号 放大 的 装置 。 常 用 的 检测 器 
为 光电 管 和 光电 倍增 管 。 

5. 显示 器 

显示 器 是 将 光电 管 或 光电 倍增 管 放 大 的 电流 通过 仪表 显示 出 来 的 装置 。 常 用 的 显示 器 
有 检 流 计 、 微 安 表 、 记 录 器 和 数字 显示 器 。 检 流 计 和 微 安 表 可 显示 透 光度 〈( 工 %) 和 吸光 
度 (A)， 数 字 显 示 器 可 显示 T%、A 和 C (浓度 )。 











3.5.3 使 用 方法 


以 752 型 紫外 -可 见 分 光 光 度 计 ( 见 图 3. 11) 为 例 ， 介 绍 其 使 用 方法 。 

@ 接 通电 源 ， 打 开 仪 器 开关 ， 掀 开 样品 室 暗 箱 盖 ， 预 热 10min。 

@ 将 灵敏 度 开关 调 至 “1” 挡 (车 零点 调节 器 调 不 到 “0” 时 ， 需 选用 较 高 挡 )。 

@ 根据 所 需 波长 转动 波长 选择 钮 。 

@ 将 参 比 溶液 和 样品 溶液 分 别 倒 人 比 色 严 至 3/4 处 ， 用 擦 镜 纸 擦 净 外 壁 ， 放 入 样品 
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室内 ， 使 参 比 溶液 对 准 光 路 。 

@ 在 暗箱 盖 开 启 状态 下 调节 零点 调节 器 ， 使 读 
数 盘 指针 指向 工 二 0 处 。 

@ 盖 上 暗箱 盖 ， 调节 “100” 调 节 器 ,使 参 比 溶 
液 的 TT 二 100， 指 针 稳定 后 逐步 拉 出 样品 滑 笔 ， 分 别 
读 出 样品 溶液 的 吸光 度 值 ， 并 记录 。 

@ 测定 完毕 ， 关 上 电源 ， 取 出 比 色 四 洗 净 ， 样 
品 室 用 软 布 或 软 纸 擦 净 。 

使 用 该 仪器 应 注意 : 仪器 应 放 在 干燥 的 房间 内 ， 
使 用 时 置 于 坚固 平稳 的 工作 人 台 上 ， 室 内 照明 不 宜 太 强 ; 热天 时 不 能 用 电扇 直接 向 仪器 吹 
风 ， 防 止 灯 泡 灯 丝 发 亮 不 稳定 ; 在 未 接 通 电源 之 前 ， 应 该 对 仪器 的 安全 性 能 进行 检查 ， 电 
源 接线 应 牢固 ， 通 电 也 要 良好 ， 各 个 调节 旋钮 的 起 始 位 置 应 该 正确 ， 然 后 再 接 通电 源 开 
关 ; 在 仪器 尚未 接 通 电源 时 ， 电 表 指 针 必 须 于 “0” 刻 线 上 ， 若 不 是 这 种 情况 ， 则 可 以 用 
电表 上 的 校正 螺丝 进行 调节 。 





图 3.11 752 型 紫外 -可 见 分 光 光 度 计 


3. 6 原子 吸收 分 光 光 度 计 


原子 吸收 分 光 光 度 计 ， 又 称 原 子 吸收 光谱 分 析 仪 。 原 子 吸 收 分 光 光 度 法 是 基于 测量 
试 样 所 产生 的 原子 蒸气 中 基态 原子 对 光源 辐射 的 分 析 线 (共振 线 ) 的 吸收 ， 以 定量 测 
定 化 学 元 素 的 方法 。 该 法 是 特效 性 、 准 确 度 和 灵敏 度 都 很 好 的 一 种 元 素 定量 分 析 方 法 ， 
在 冶金 、 地 质 、 轻 工 、 农 业 、 医 药 、 卫 生 、 食 品 和 环境 保护 等 方面 得 到 了 广泛 的 应 用 。 


3.6.1 基本 原理 


一 原子 吸收 是 一 个 受 激 吸 收 牙 迁 的 过 程 。 当 有 辐射 通过 自由 原子 蒸气 ， 且 和 人 射 辐射 的 频 
率 等 于 原子 中 外 层 电 子 由 基态 跃迁 到 较 高 能 态 (多 为 第 一 激发 态 ) 所 需 能 量 的 频率 时 ， 原 
子 就 产生 共振 吸收 ,电子 由 基态 跃迁 到 激发 态 。 目 前 原子 吸收 分 析 是 测量 峰值 吸收 ， 做 法 
是 采用 原子 化 装置 (火焰 或 石墨 炉 ) 将 试 样 中 的 待 测 元 素 转化 为 基态 原子 蒸气 ， 以 待 测 元 
素 的 空心 阴极 灯 等 特制 光源 ， 发 射出 的 特征 谱 线 的 锐 线 光 ， 通 过 待 测 元 素 原 子 蒸气 时 ， 部 
分 特征 谱 线 的 光 被 吸收 ， 而 未 被 吸收 的 光 经 单 色 器 照射 到 光电 检测 器 上 被 检测 ， 从 而 得 到 
该 特征 谱 线 的 吸光 度 A， 在 一 定 实验 条 件 下 A 与 待 测 元 素 的 含量 < 成 正比 ， 即 

A=Kce 
式 中 ，K 为 常数 。 此 关系 就 是 原子 吸收 分 光 光 度 法 定量 分 析 的 依据 。 


3.6.2 仪器 结构 


原子 吸收 分 光 光 度 计 有 单 光束 和 双 光 束 两 种 类 型 ， 其 主要 部 件 基本 相同 ， 有 光源 、 原 
子 化 系统 、 分 光 系 统 及 检测 与 数据 处 理 系统 等 。 
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1. 光源 

光源 的 作用 是 辐射 待 测 元 素 的 特征 谱 线 (实际 含 共振 线 和 其 他 谱 线 )， 以 供 测 量 之 用 。 
其 中 测量 中 应 用 较 多 的 是 共振 线 。 对 光源 的 基本 要 求 是 : 能 辐射 锐 线 ; 能 辐射 共振 线 ; 辐 
射 的 强度 足够 大 ， 稳 定性 好 ， 背 景 低 ， 使 用 寿命 长 。 目 前 原子 吸收 分 光 光 度 计 中 符合 上 述 
要 求 、 应 用 最 广泛 的 光源 是 空心 阴极 灯 。 

2. 原子 化 系统 

原子 化 系统 ， 又 称 原 子 化 装置 或 原子 化 器 ， 是 原子 吸收 分 光 光 度 计 的 核心 部 件 ， 其 功 
能 是 将 试 样 中 的 待 测 元 素 转变 成 基态 原子 蒸气 。 可 分 为 火焰 和 无 火焰 〈 石 墨 炉 ) 原子 化 装 
置 两 种 ， 在 原子 吸收 分 光 光 度 计 上 ， 一 般 都 配 有 这 两 种 原子 化 装置 。 火 焰 法 成 熟 、 稳 定 和 
价 廉 ， 石墨 炉 法 具有 较 高 的 灵敏 度 , 一般 比 火焰 法 高 2 一 3 个 数量 级 。 

3. 分 光 系 统 

分 光 系 统 ( 单 色 器 ) 的 主要 作用 是 将 原子 吸收 所 需 的 待 测 元 素 的 共振 吸收 谱 线 与 邻近 
谱 线 分 开 ， 然 后 进入 检测 装置 。 为 了 防止 原子 化 时 产生 的 辐射 不 加 选择 地 都 进入 检测 器 以 
及 避免 光电 倍增 管 的 疲劳 ， 分 光 系 统 通常 置 于 原子 化 器 后 。 分 光 系 统 主 要 由 一 些 光 学 元 件 
如 狭 缝 、 色 散 元 件 、 反 射 镜 、 透 镜 等 组 成 ， 其 核心 部 件 是 色散 元 件 ， 常 用 的 色散 元 件 是 光 
栅 。 分 光 系 统 的 设计 兼顾 了 分 辩 率 和 集 光 本 领 的 要 求 ， 实 际 应 用 中 可 根据 测定 的 需要 调 
节 合 适 的 狭 颖 宽度。 例如 ， 待 测 元 素 的 共振 线 没 有 邻近 线 的 干扰 及 连续 背景 很 小 ， 对 
分 辨 率 的 要 求 不 高 ， 则 狭 缝 宽度 宜 较 大 ， 这 样 集 光 本 领 增强 ， 信 品 比 高 ， 检 出 限 低 ; 
反之 则 反 。 

4. 检测 与 数据 处 理 系统 

检测 与 数据 处 理 系统 主要 由 检测 器 、 放 大 器 、 对 数 变 换 器 、 显 示 装 置 及 计算 机 (工作 
站 ) 组 成 。 原 子 吸 收 分 光 光 度 计 多 采用 光电 倍增 管 作 检测 器 。 它 的 作用 是 将 单 色 器 分 出 的 
光 信 和 号 转变 为 电信 号 。 这 种 电信 和 号 一 般 比 较 微 弱 ， 需 经 放大 器 放大 ， 再 经 对 数 变 换 后 由 显 
示 装 置 读 出 。 数 据 处 理 主要 由 计算 机 (工作站) 来 完成 。 

原子 吸收 分 光 光 度 法 应 用 中 ， 有 时 不 容 忽 视 的 干扰 是 来 自 原子 化 器 的 背景 吸收 ， 尤 其 
是 来 自 石 墨 炉 原子 化 器 的 背景 吸收 ， 因 此 商品 仪器 常 附带 两 种 背景 吸收 校正 的 装置 ， 分 别 
为 气 灯 背景 校正 器 和 塞 曼 效应 背景 校正 器 。 和 气 灯 背景 校正 器 是 基于 气 灯 作 光 源 测 得 的 吸收 
值 为 背景 吸收 ， 因 此 以 空心 阴极 灯 所 测 信 号 减 去 气 灯 所 测 信号 就 可 扣除 背景 吸收 的 影响 。 
该 装置 简单 ， 操 作 方 便 ， 获 得 了 广泛 的 应 用 。 塞 曼 效应 背景 校正 器 是 基于 磁场 将 吸收 
线 分 裂 为 具有 不 同 偏振 方向 的 成 分 ， 利用 这 些 分 裂 的 偏振 成 分 来 区 别 被 测 元 素 和 背景 
的 吸收 ， 从 而 扣除 背景 吸收 的 影响 。 该 法 具有 较 强 的 校正 能 力 ， 但 仪器 结构 复杂 ， 成 
本 高 。 


3.6.3 使 用 方法 
以 TAS-990 原子 吸收 分 光 光 度 计 〈 见 图 3.12) 火焰 法 为 例 ， 介 绍 其 使 用 方法 。 


J@ 开机 前 先 检 查 水 封 是 否 有 水 ， 乙 抉 钢瓶 阀门 及 接管 有 无 泄漏 。 
@ 打开 抽风 机 。 
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@ 开机 : 打开 计算 机 〈 工 作 站 ) 电源 以 及 原子 
吸收 分 光 光 度 计 的 电源 开关 。 

@ 仪器 初始 化 : 在 桌面 双击 “AAwin” 图 标 ， 
选择 “联机 ”， 仪 器 自动 进行 初始 化 。 

@ 方法 和 参数 设置 : 仪器 初始 化 各 项 正常 一 元 
素 灯 设 置 (选择 工作 灯 和 预 热 灯 )〉 一 工作 参数 设置 图 3.12 TAS-990 原子 吸收 
( 灯 电 流 、 带 宽 等 ) 一 选择 波长 一 寻 峰 一 软件 主 界 面 分 光 光度 计 
二 选择 测定 方法 (仪器 一 测量 方法 一 火焰 吸收 一 确 
定 ) 一 软件 主 界面 -样品 设置 〈 样 品 一 标 样 校正 方法 一 曲线 方程 -浓度 单位 一 标准 样品 个 
数 一 未 知 样品 个 数 -完成 ) 一 软件 主 界面 一 测量 参数 设置 (参数 一 样品 测量 次 数 一 吸 光度 
测定 间隔 时 间 和 采样 延迟 时 间 -~ 吸 光度 显示 范围 一 确定 ) 一 软件 主 界面 ~ 人 燃烧 器 设置 〈 仪 
器 一 燃烧 器 参数 一 燃气 流量 一 燃烧 器 高 度 和 位 置 一 确定 ) 一 软件 主 界面 一 能 量 〈 自 动 平 衡 
一 确定 ) 一 软件 主 界面 。 

@ 测量 : 仪器 预 热 至 少 30min 习 空气 压缩 机 设置 0. 24MPa 一 打开 乙 烘 钢瓶 阔 门 调节 
压力 高 于 0. 06MPa 一 软件 主 界 面 ， 单 击 “ 点 火 ” 一 火焰 平稳 一 按 空白 、 标 样 、 未 知 样 的 
顺序 测量 ( 进 样 一 测量 一 开始 ) 一 测量 完成 一 保存 或 打印 数据 。 

@ 吸 去 离子 水 清洗 原子 化 器 10min， 关 乙 抉 阀 ， 使 管道 中 气体 烧 完 再 关 仪 器 、 电 脑 、 
空 压 机 。 





3. 7 气相 色谱 仪 


气相 色谱 法 是 采用 气体 作为 流动 相 的 一 种 柱 色谱 法 。 根 据 所 用 固定 相 状态 的 不 同 ， 可 
分 为 气 - 固 色谱 法 和 气 - 液 色谱 法 ; 根据 所 用 色谱 柱 的 不 同 ， 可 分 为 填充 柱 色 谱 和 毛细 管 柱 
色谱 。 气 相 色 谱 分 析 是 一 种 高 效能 、 选 择 性 好 、 灵 敏 度 高 、 操 作 简 单 、 应 用 广泛 的 分 离 分 
析 方 法 。 可 应 用 于 气体 试 样 ， 也 可 应 用 于 易 挥发 或 可 转化 为 易 挥发 物质 的 液体 和 固体 
试 样 。 


3.7.1 基本 原理 


气相 色谱 法 中 ， 利 用 试 样 中 各 组 分 在 气体 流动 相 和 固定 相 (固体 吸附 剂 或 固定 液 ) 两 
相间 的 分 配 系数 不 同 ， 当 汽化 后 的 试 样 被 载 气 带 和 色谱 柱 中 运行 时 ， 组 分 就 在 其 中 的 两 相 
间 进 行 反复 多 次 分 配 ， 由 于 固定 相对 各 组 分 的 吸附 或 溶解 能 力 不 同 ， 因 此 各 组 分 在 色谱 柱 
中 的 运行 速度 就 不 同 ， 经 过 一 定 的 柱 长 后 ， 便 彼此 分 离 ， 按 顺序 离开 色谱 柱 进入 检测 器 ， 
产生 响应 信号 经 放大 后 ， 在 记录 器 上 描绘 出 各 组 分 的 色谱 峰 。 

各 种 物质 在 一 定 的 色谱 条 件 〈 固 定 相 、 操 作 条 件 ) 下 均 有 确定 不 变 的 保留 值 ， 因 此 保 
留 值 可 作为 一 种 定性 指标 ， 它 的 测定 是 最 常用 的 色谱 定性 方法 。 而 在 一 定 操作 条 件 下 ， 分 
析 组 分 的 质量 或 其 在 载 气 中 的 浓度 与 检测 器 的 响应 信号 〈 峰 面积 或 峰 高 ) 成 正比 ， 这 是 色 
谱 定量 分 析 的 依据 。 
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3.7.2 仪器 结构 


气相 色谱 仪 一 般 由 载 气 系统 、 进 样 系统 、 分 离 系统 、 温 度 控制 系统 、 检 测 记 录 系 统 五 
部 分 组 成 ， 流 程 如 图 3. 13 所 示 。 

1. 载 气 系统 

载 气 系统 包括 气 源 (高 压气 瓶 )、 气 体 净 化 和 
气体 流速 控制 部 件 。 载 气 经 减 压 阀 、 稳 压 阀 和 其 
他 气体 流速 控制 装置 后 ， 使 流量 按 设 定 值 恒 定 输 
出 。 经 过 装 有 催化 剂 或 分 子 筛 的 净化 器 后 ， 载 气 
得 到 净化 。 

2. 进 样 系统 

图 3. 13 双 气 路 气相 色谱 仪 流程 包括 进 样 器 和 汽化 室 。 气 体 试 样 可 通过 注射 
Ee ee i 器 ( 穿 过 隔膜 垫 ) 或 定量 阀 (六 通 阀 ) 进 样 ; 液 

人 和 了 
er 体 或 固体 试 样 可 稀释 或 溶解 后 直接 用 注射 器 进 样 、 

6 一 色 庄 往 ，i0 -村 济 产 ，Ii_ 恒 流 和 样品 在 汽化 室 瞬间 汽化 后 ， 随 载 气 进入 色谱 柱 

分 离 。 





3. 分 离 系 统 

分 离 系统 是 色谱 分 析 的 心脏 部 件 ， 主 要 是 在 色谱 柱 内 完成 试 样 的 分 离 ， 有 填充 柱 和 毛 
细 管 柱 两 种 。 

4. 温度 控制 系统 

温度 控制 是 否 准 确 和 升 、 降 温 速 度 是 否 快速 是 市 售 气相 色谱 仪器 的 重要 指标 之 一 ， 控 
温 系统 包括 对 三 个 部 分 的 控 温 ， 即 汽化 室 、 柱 箱 和 检测 器 ， 柱 箱 的 控 温 方式 有 恒温 和 程序 
升温 。 

5. 检测 记录 系统 

检测 记录 系统 是 指 从 色谱 柱 中 流出 的 组 分 经 过 检测 器 把 浓度 (或 质量 ) 信号 转化 为 电 
信和 号， 并 经 放大 器 放大 后 ， 由 记录 仪 显 示 和 记录 分 析 结 果 的 装置 ， 它 由 检测 器 、 放 大 器 和 
记录 仪 三 部 分 构成 。 现 代 气 相 色 谱 仪 还 配 有 计算 机 (工作站)， 可 对 色谱 图 进行 处 理 得 到 
保留 值 、 峰 面积 等 数据 。 


3.7.3 使 用 方法 


以 图 3. 14 所 示 GC522 型 气相 色谱 仪 〈 配 置 毛细 管 色谱 柱 和 氢 火 焰 离 子 化 检测 器 ) 为 
例 ， 介 绍 其 使 用 方法 。 

1. 开机 前 的 准备 

@ 检查 仪器 的 气 路 是 否 连 接受 当 ， 以 免 发 生意 外 事故 。 

@ 配置 色谱 柱 。 

@ 配置 载 气 〈 和 氢气、 氮气 、 氮 气 ) 。 
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2. 开机 

首先 打开 载 气 (氮气 ) 钢瓶 总 阀门 ， 调 节 减 压 
阀 压 力 为 0.5 一 0.6MPa。 打 开 仪 器 电源 开关 ， 仪 
器 自 检 通过 后 ， 即 可 设置 测试 参数 。 设 定 柱 温 时 ， 
一 定 要 注意 柱子 的 最 高 使 用 温度 。 

当 温 度 达到 设 定 值 时 ， 打 开 空 气压 缩 机 开关 ，， 
转动 氢气 钢瓶 阀门 调节 氢气 分 压 表 为 0.3 一 
0. 4MPa。 再 打开 仪器 面板 上 上 空气、 氧气 开 关 ， 点 
火 ， 稳 定 大 约 30min 后 ， 即 可 测定 。 

3. 设 定 测试 条 件 

根据 不 同化 合 物 的 性 质 选 择 不 同 的 色谱 柱 ， 一 般 情 况 下 极 性 化 合 物 选择 极 性 柱 ， 非 极 
性 化 合 物 选 择 非 极 性 柱 。 柱 温 的 确定 主要 由 样品 的 复杂 程度 决定 ， 对 于 沸点 范围 较 宽 的 复 
杂 混 合 物 一 般 采 用 程序 升温 法 ， 同 时 还 要 兼顾 高 低 沸点 样品 或 熔点 化 合 物 。 

@ 设置 检测 器 温度 。 

@ 选择 柱 方式 〈 恒 流 、 恒 压 、 程 序 升 流 、 程 序 升 压 ) 。 

@ 设置 初始 流量 或 压力 或 平均 线 速度 。 

@ 设置 流量 和 压力 程序 〈 任 选 ) 。 

@ 设置 进 样 口 参数 (分 流 、 不 分 流 、 脉 冲 分 流 、 脉 冲 不 分 流 )。 

@ 设置 柱 箱 温度 (恒温 、 程 序 升温 )。 

4. 测试 方法 

一 般 采 用 两 种 测试 方法 。 

(1) 毛细 管 柱 分 流 法 

样品 直接 进入 色谱 柱 ， 不 需 稀 释 时 进 样 量 要 少 于 1yL。 若 为 固体 化 合 物 ， 则 尽 可 能 用 
少量 溶剂 稀释 ， 进 样 量 为 0. 2 一 0. 4pL。 

(2) 大 口径 毛细 管 不 分 流 法 无 论 固体 或 液体 ,一定 要 稀释 后 方 可 进 样 ， 进 样 量 
WT 

5. 关机 程序 

首先 关闭 氢气 和 空气 气 源 ， 使 氢 火 焰 离 子 化 检测 器 熄火 。 在 氢 火 焰 熄 灭 后 再 将 柱 箱 的 
初始 温度 、 检 测 器 温度 及 进 样 器 温度 设置 为 室温 ， 待 温度 降 至 设置 温度 后 ， 关 闭 色谱 仪 电 
源 ， 最 后 再 关闭 载 气 (氮气 )。 





图 3.14 GC522 型 气相 色谱 仪 


3. 8 高 效 液 相 色 谱 仪 


高 效 液 相 色 谱 法 〈HPLC) 是 在 经 典 的 液体 柱 色谱 法 的 基础 上 ， 引 入 了 气相 色谱 法 的 
理论 ， 在 技术 上 采用 了 高 压 泵 、 高 效 固定 相 和 高 灵敏 度 检测 器 ,实现 了 分 析 速 度 快 ， 分 离 
效率 高 ， 检 测 灵 敏 度 高 和 操作 自动 化 。 现 代 液 相 色 谱 法 具有 高 压 、 高 速 、 高 效 、 高 灵敏 度 
等 特点 ， 可 用 来 进行 液 固 吸附 、 液 液 分 配 、 离 子 交 换 和 空间 排 阻 色谱 等 分 析 ， 应 用 非常 广 
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泛 。70% 以 上 的 有 机 化 合 物 可 应 用 该 法 分 析 ， 特 别 是 高 沸点 、 大 分 子 、 强 极 性 、 热 稳定 性 
差 化 合 物 的 分 离 分 析 ， 显 示 出 其 优势 。 

HPLC 与 气相 色谱 法 相 比 ， 各 有 所 长 ， 应 用 上 可 相互 补充 ， 相辅相成。 高 效 液 相 色 
谱 法 的 主要 缺点 是 有 “ 柱 外 效应 ”。 在 从 进 样 口 到 检测 器 之 间 ， 除 了 柱子 以 外 的 任何 死 空 
间 〈 进 样 器 、 柱 接头 、 连 接管 和 检测 池 等 ) 中 ， 如 果 流 动 相 的 流速 有 变化 ， 被 分 离 物质 的 
任何 扩散 和 滞留 都 会 显著 地 导致 色谱 峰 的 加 宽 ， 使 柱 效率 降低 。 同 时 ，HPLC 的 使 用 成 
本 较 高 。 


3.8.1 基本 原理 


高 效 液 相 色谱 分 离 是 基于 样品 组 分 在 固定 相 和 液体 流动 相间 的 多 次 反复 分 配 平衡 ， 由 
于 分 配 中 两 相间 分 配 系 数 、 亲 和 力 、 吸 附 力 或 分 子 大 小 不 同 引 起 的 微小 差异 而 达到 分 离 的 
目的 。 不 同 组 分 在 色谱 过 程 中 的 分 离 情 况 ， 首 先 取决 于 各 组 分 在 两 相间 的 分 配 系 数 、 亲 和 
力 等 是 否 有 差异 ; 其 次 ， 当 不 同 组 分 在 色谱 柱 中 运动 时 ， 受 到 影响 色谱 峰 扩展 因素 的 作 
用 ， 如 固定 相 粒 度 的 大 小 、 柱 的 填充 情况 、 流 动 相 的 流速 、 分 子 的 扩散 系数 、 柱 温 、 流 动 
相 及 柱 外 效应 等 的 影响 。 

与 气相 色谱 的 程序 升温 类 似 ， 高效 液 相 色 谱 法 中 的 梯度 洗 脱 (梯度 淋 洗 ) 可 以 有 效 改 
善 分 离 。 所 谓 梯度 洗 脱 ， 就 是 流动 相 中 含有 两 种 (或 更 多 ) 不 同 极 性 的 溶剂 ， 在 分 离 过 程 
中 按 一 定 的 程序 连续 改变 流动 相 中 溶剂 的 配 比 和 极 性 ， 通 过 流动 相 中 极 性 的 变化 来 改变 被 
分 离 组 分 的 容量 因子 和 选择 性 因子 ， 以 提高 分 离 效 果 。 梯 度 洗 脱 适 于 分 析 组 分 复杂 的 
样品 。 


3. 8.2 仪器 结构 
高 效 液 相 色 谱 仪 一 般 由 贮 液 器 、 高 压 泵 、 梯 度 洗 脱 装 置 、 进 样 器 、 色 谱 柱 、 检 测 器 、 


恒温 器 和 色谱 工作 站 等 主要 部 件 组 成 ， 可 划分 为 四 个 主要 部 分 : 高 压 输液 系统 、 进 样 系 
统 、 分 离 系统 和 检测 记录 系统 。 图 3. 15 是 典型 的 高 效 液 相 色 谱 仪 基本 组 成 示意 。 


检测 记录 系统 





图 3. 15 “高 效 液 相 色谱 仪 基本 组 成 


@ 高 压 输液 系统 ”由 贮 液 器 、 高 压 泵 、 过 滤器 、 梯 度 洗 脱 装置 等 组 成 。 
@ 进 样 系统 流 路 中 为 高 压力 工作 状态 ， 通 常 使 用 耐 高 压 的 六 通 阀 进 样 装置 。 有 的 
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仪器 配 用 自动 进 样 装置 。 
@ 分 离 系统 ”由 色谱 柱 、 柱 温 箱 等 组 成 。 
@ 检测 记录 系统 由 检测 器 、 数 据 记 录 仪 、 人 恒温 器 等 组 成 。 
此 外 ， 有 的 仪器 还 配 有 馏分 收集 器 《或 自动 收集 装置 )、 色 谱 工 作 站 等 辅助 系统 。 


3.8.3 使 用 方法 


以 HP1100 高 效 液 相 色 谱 仪 〈 见 图 3. 16) 为 例 ， 介 绍 其 使 用 方法 。 

Q@ 过 滤 流 动 相 ， 根 据 需要 选择 不 同 的 滤 膜 。 

@ 对 抽 滤 后 的 流动 相 进行 超声 脱 气 10 一 20min。 

@ 打开 HPLC 工作 站 和 色谱 仪 ， 连 接 好 流动 相 管道 ， 
连接 检测 系统 。 

@ 进入 HPLC 控制 界面 主 菜单 ， 点 击 Acquirementl， 
进入 主 菜单 。 

@ 如 果 有 一 段 时 间 没 用 ， 或 者 换 了 新 的 流动 相 ， 需 
要 先 冲 洗 录 和 进 样 阀 。 冲 洗 人 汞 ， 直 接 在 泵 的 出 水 口 ， 用 针 
头 抽 取 。 冲 洗 进 样 阀 ， 需 要 在 菜单 控制 下 操作 ， 冲 洗 时 速 
度 不 要 超过 10mLy/mim 。 

@ 调节 流量 ， 初 次 使 用 新 的 流动 相 ， 可 以 先 试 一 下 图 3.16 HP1100 高 效 液 相 色谱 仪 
压力 ， 流速 越 大 ， 压 力 越 大 ， 一 般 不 要 超过 2000psi (lpsi 
=6. 894kPa) 。 

@ 选用 合适 的 流速 ， 走 基线 ， 观 察 基线 的 情况 。 

@ 设计 走样 方法 ， 一 个 完整 的 走样 方法 需要 包括 : 进 样 前 的 稳 流 ， 一般 2 一 5mins 
基线 归 零 ; 进 样 阀 的 loading-inject 转换 ; 走样 时 间 ， 随 不 同 的 样品 而 不 同 。 

@ 进 样 和 进 样 后 操作 。 选 定 走样 方法 ， 点 击 start 进 样 (所 有 的 样品 均 需 过 滤 )。 人 全 
部 样品 走 完 后 ， 再 用 上 面 的 方法 走 一 段 基线 ， 洗 掉 剩余 物 。 

四 关机 时 ， 先 关 计 算 机 ， 再 关 液 相 色谱 。 

使 用 时 应 注意 : 流动 相 均 需 色 谱 纯 ， 水 最 好 使 用 18MQ“。cm 超 纯 水 ， 所 有 过 柱子 的 
液体 需 严 格 过 滤 ; 柱子 在 任何 情况 下 不 能 碰撞 、 弯 曲 或 强烈 震动 当 柱 子 和 色谱 仪 连接 
时 ， 阀 件 或 管 路 一 定 要 清洗 干净 ; 所 有 的 流动 相 在 进入 HPLC 系统 之 前 都 应 该 首先 脱 气 
(即使 仪器 上 有 在 线 脱 气 )， 因 为 没有 脱 气 的 流动 相 进 入 到 高 压 系 统 后 ， 存 在 的 气泡 会 导致 
系统 的 流速 和 压力 不 稳定 ， 出 现 鬼 峰 等 问题 。 
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【实验 目的 】 
1. 了 解 分 析 天 平 的 构造 ， 学 习 分 析 天 平 的 基本 操作 。 
2. 掌握 分 析 天 平常 用 称 量 方法 。 
3. 掌握 准确 记录 实验 原始 数据 的 方法 。 


【实验 原理 】 
分 析 天 平 的 结构 与 称 量 原理 ， 具 体 见 3. 1 节 。 


【仪器 和 试剂 】 
仪器 : 电子 分 析 天 平 〈 精 确 度 0. 1mg)， 称 量 瓶 ， 称 量 纸 ， 锥 形 瓶 或 小 烧杯 ， 药 匙 。 
试剂 : 石英 砂 或 NazCOs 粉末 试 样 。 


【实验 步骤 】 

1; 称 量 前 准备 

@ 检查 ”检查 天 平 秤 盘 是 否 于 净 ， 如 有 粉尘 ， 可 用 软 毛 刷 轻 轻 扫 净 。 

@@ 调 水 平 ”调整 地 脚 螺栓 ， 使 水 平 仪 内 气泡 位 于 圆 环 中 央 。 

@ 预 热 ” 接 通 电源 ， 预 热 20min。 

@ 开机 轻 按 “Power” 键 ， 天 平 开启 ， 随 后 进行 自 检 ， 待 显示 屏 上 出 现 稳定 的 
0. 0000g 即 可 开始 称 量 (如 显示 不 为 0.0000g， 按 “O/T” 或 “TARE” 键 归 零 )。 

@ 校准 ”首次 使 用 天 平 必须 进行 校准 。 首 先 使 其 处 于 “g” 显 示 ， 此 时 称 量 盘 上 应 处 
于 无 物品 状态 。 按 校正 键 “CAL”， 显 示 屏 十 显示 “E-CAL”,， 按 “O/T” 键 ,零点 显示 
闪烁 ， 约 经 30s 后 确定 已 稳定 时 ， 应 装载 的 夸 码 值 内 烁 。 打 开 称 量 室 的 玻璃 门 ， 装 载 所 显 
示 质 量 的 夸 码 ， 关 上 玻璃 门 ， 稍 等 片刻 ， 待 零点 显示 闪烁 ， 将 硅 码 从 称 量 盘 上 取 下 ， 关 上 
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玻璃 门 。 显 示 屏 上 显示 “CAL END” 后 返回 到 “g” 显示， 校准 结束 。 

2. 称 量 练习 

使 用 电子 天 平 称 量 ， 可 根据 被 称 物 的 不 同性 质 ， 采 用 不 同 的 称 量 方法 。 常 用 的 称 量 方 
法 有 直接 称 量 法 和 减 量 称 量 法 。 

直接 称 量 法 适用 于 以 下 物品 的 称 量 : 洁净 干燥 的 器 三 ; 块 状 的 金属 ; 不 易 潮解 或 升华 
的 固体 试 样 ; 不易 吸湿 、 空 气 中 性 质 稳 定 的 粉末 状 物质 。 

减 量 法 称 量 适用 于 称 量 易 吸 湿 、 易 氧化 、 易 与 CO* 反应 的 物质 。 用 此 法 称 量 的 试 样 ， 
应 盛 放 在 称 量 瓶 内 。 称 量 瓶 使 用 前 必须 洗 净 烘 干 ， 在 干燥 器 内 冷却 至 室温 。 称 量 瓶 不 能 放 
在 不 干净 的 地 方 ， 以 免 沾 污 。 

(1) 直接 法 称 量 

将 洁净 干燥 的 器 严 〈 锥 形 瓶 或 小 烧杯 ) 或 称 量 纸 置 于 秤 盘 上 ， 待 天 平平 衡 ， 显 示 的 读 
数 即 为 被 称 物 的 质量 。 然 后 按 “O/T” 或 “TARE” 去 皮 归 零 ， 取 出 器 亚 〈 称 量 纸 不 必 取 
出 )， 用 药 匙 往 器 严 内 或 称 量 纸 上 加 所 需 试 样 ( 约 0. 5g)， 放 在 秤 盘 上 ， 显 示 的 读数 即 为 
试 样 的 质量 。 

(2) 减 量 法 称 量 

用 纸 条 套 住 称 量 瓶 ， 将 称 量 瓶 置 于 秤 盘 上 ， 待 天 平平 衡 后 ， 按 “O/T” 键 归 零 。 再 用 
纸 条 套 住 称 量 瓶 ， 用 左手 从 天 平 中 取出 ， 右 手 以 小 纸 片 垫 住 瓶 盖 打 开 ， 对 准 容器 口 〈 锥 形 
瓶 或 小 烧杯 )， 微 微 倾 斜 称 量 瓶 ( 勿 使 瓶 底 高 于 瓶 口 ， 以 防 试 样 冲 出 )， 用 瓶 盖 轻 敲 瓶 口上 
部 ， 使 试 样 慢 慢 落 和 人 容器 中 ， 直 到 倾 出 的 试 样 接近 所 需要 的 试 样 量 时 ( 约 0. 5g)， 边 项 瓶 
口上 部 ， 边 慢 慢 竖 起 称 量 瓶 ， 使 粘 在 瓶 口 的 试 样 落 入 瓶 中 ， 再 盖 好 瓶 盖 ， 把 称 量 瓶 放 回 秤 
盘 上 称 量 ， 显 示 器 显示 负 值 (如 一 0. 5012g)， 此 负 值 的 绝对 值 〈0. 5012g) 即 为 倾 出 试 样 
的 质量 。 注 意 : 若 倾 出 量 不 够 ， 取 出 称 量 瓶 继续 殴 瓶 ， 如 此 反复 操作 〈 反 复 次 数 越 少 越 
好 )， 直 至 倾 出 试 样 质量 达到 要 求 ， 记 录 读 数 ; 若 倾 出 的 试 样 大 大 超过 所 需 数量 时 ， 只 能 
弃 去 ， 重 新 称 量 。 

称 量 结束 后 ， 轻 按 “Off” 键 关闭 显示 器 ， 取 下 称 量 样品 ， 用 毛 刷 清扫 天 平 秤 盘 ， 关 
好 天 平 门 ， 切 断 电源 。 


【注意 事项 】 
1. 将 天 平 置 于 稳定 的 工作 台 上 ， 避 人 免 振 动 、 气 流 及 日 光照 射 。 
2. 由 于 电子 天 平 自重 较 轻 ， 使 用 过 程 中 容易 因 碰 撞 而 发 生 位 移 ， 故 使 用 过 程 中 动作 要 轻 。 
3. 称 量 易 挥发 和 具有 腐蚀 性 的 物品 时 ， 要 盛装 在 密闭 容器 中 ， 以 免 腐 蚀 和 损坏 电子 天 平 。 
4. 在 一 次 实验 中 ， 电 子 天 平一 经 开机 、 预 热 、 校 准 后 ， 即 可 依次 连续 称 量 。 
5, 电子 天 平 还 有 一 些 其 他 的 功能 键 ， 有 些 是 供 维修 人 员 调 校 用 的 ， 未 经 允许 学 生 不 
要 使 用 这 些 功能 键 。 


【数据 处 理 】 
称 量 练习 记录 表 
实验 次 数 直接 法 称 量 的 试 样 质量 /8 减 量 法 称 量 的 试 样 质量 /8 
1 NE 
2 | 
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【实验 目的 】 
1. 掌握 滴定 分 析 仪 器 的 洗涤 方法 和 使 用 方法 。 
2. 初步 掌握 滴定 管 、 容 量 瓶 和 移 液 管 的 基本 操作 方法 。 


【仪器 和 试剂 】 
仪器 : 滴定 管 、 容 量 瓶 、 移 液 管 、 锥 形 瓶 、 烧 杯 、 量 简 等 玻璃 仪器 ， 洗 耳 球 。 
试剂 Naz CO; (s) © 


【实验 步骤 】 

1. 滴定 管 的 使 用 

@ 检查 滴定 管 的 质量 和 有 关 标 志 。 

@ 洗涤 滴定 管 至 不 挂 水 珠 。 

@ 检 漏 。 

@ 用 待 装 溶液 润 洗 。 

@ 装 溶液 ， 赶 气泡 。 

@ 调 零 。 

@ 滴定、 读数 。 练 习 滴 定 基本 操作 ， 最 终 做 到 能 够 控制 3 种 滴定 速度 。 

@ 用 毕 后 洗 净 ， 倒 置 夹 在 滴定 管 架 上 。 

2. 容量 瓶 的 使 用 〈 练 习 250mL 容量 瓶 的 使 用 ) 

@ 检查 容量 瓶 的 质量 和 有 关 标 志 。 容 量 瓶 应 无 破损 ， 玻 璃 磨 口 瓶 塞 合 适 且 不 漏水 。 

@ 洗涤 容量 瓶 至 不 挂 水 珠 。 

@ 检 漏 。 如 漏水 应 更 换 容 量 瓶 。 

@ 容量 瓶 的 操作 。 

a. 准确 称 量 1. 5 一 2g 固体 NazCOs 。 

b. 在 小 烧杯 中 用 约 50mL 水 溶解 所 称 量 的 NazCOs 样品 。 

c. 将 NazCOs 溶液 沿 玻璃 棒 注 入 容量 瓶 中 (注意 杯 嘴 和 玻璃 棒 的 靠 点 及 玻璃 捧 和 容 
量 瓶 颈 的 靠 点 )， 洗 涤 烧 杯 并 将 洗涤 液 也 注入 容量 瓶 中 。 

d. 初步 播 义 。 用 洗 瓶 加 水 稀释 至 容量 瓶 总 体积 的 3/4 左右 时 ， 水平 摇动 容量 瓶 ， 使 
溶液 初步 混 匀 〈 不 要 盖 瓶 塞 ， 不 能 倒置 ) 。 

e. 定 容 。 加 水 至 距离 标 线 约 lcem 处， 放置 1 一 2min， 再 小 心 加 水 至 弯 月 面 最 低 点 和 
刻度 线 上 缘 相 切 〈 注 意 容 量 瓶 应 竖 直 放置 ， 视 线 应 水 平 )。 

f. 混 匀 。 塞 紧 瓶 塞 ， 倒 置 摇动 容量 瓶 10 次 以 上 (注意 要 数 次 提起 瓶 塞 )， 混 匀 浴 液 。 

@ 用 毕 后 洗 净 ， 在 瓶 口 和 瓶 塞 间 夹 一 纸 片 ， 放 在 指定 位 置 。 

3. 移 液 管 和 吸 量 管 的 使 用 

Q@ 检查 移 液 管 的 质量 及 有 关 标 志 。 移 液 管 上 管 口 应 平整 ， 流 液 口 没有 破损 ; 主要 标 
志 应 有 商标 、 标 准 温度 、 标 称 容量 及 单位 、 移 液 管 的 级 别 、 规 定 等 。 

@ 移 液 管 的 洗 桨 。 先 用 自来水 湿润 ， 再 用 洗涤 剂 或 铬 酸 洗 液 洗涤 ， 再 用 自来水 洗涤 
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至 不 挂 水 珠 ， 最 后 用 蒸馏 水 淋 洗 3 次 以 上 。 

@ 移 液 操作 。 用 25mL 移 液 管 移 取 蒸馏 水 ， 练 习 移 液 操 作 。 

a. 用 待 吸 液 润 洗 3 次 。 

b. 吸取 溶液 。 用 洗 耳 球 将 待 吸 液 吸 至 刻度 线 稍 上 方 〈 注 意 正确 握 持 移 液 管 及 洗 耳 
球 )， 堵 住 管 口 ， 用 滤纸 擦 干 外 壁 。 

c. 调 液 面 。 将 弯 月 面 最 低 点 调 至 刻度 线 上 缘 相 切 。 注 意 观 察 视 线 应 水 平 ， 移 液 管 要 
保持 竖 直 ， 用 一 洁净 小 烧杯 在 流 液 口 下 接 取 。 

d. 放出 溶液 。 将 移 液 管 移 至 另 一 接收 器 (通常 为 锥 形 瓶 ) 中 ,保持 移 液 管 竖 直 、 接 
收 器 倾斜 ， 移 液 管 的 流 液 口 紧 触 接收 器 内 壁 。 放 松手 指 ， 让 液体 自然 流出 ， 流 完 后 停留 
15 s， 保 持 触 点 ， 将 管 尖 在 靠 点 处 靠 壁 左右 转动 。 

@ 洗 净 移 液 管 ， 放 和 置 在 移 液 管 架 上 。 

@ 吸 量 管 的 操作 与 移 液 管 基 本 相同 。 取 一 支 10mL 吸 量 管 ， 同 上 述 步骤 操作 ， 但 放 
出 溶液 时 ， 可 以 控制 溶液 的 不 同体 积 并 移入 锥 形 瓶 中 。 

以 上 操作 反复 练习 ， 直 至 熟练 为 止 。 


【注意 事项 】 

1. 检查 滴定 管 是 否 漏水 时 ， 可 关闭 旋塞 ， 在 管内 充满 水 ， 将 滴定 管 夹 在 滴定 管 夹 上 ， 
观察 管 口 及 活塞 两 端 是 否 有 水 渗 出 ， 将 活塞 转动 180 再 观察 一 次 ， 如 无 漏水 现象 ， 洗 涤 
之 后 ， 即 可 使 用 。 

2. 在 对 浅 色 或 无 色 溶液 读数 时 ， 可 在 管 的 背面 衬 一 张 白 色 卡 。 

3. 如 果 是 用 固体 物质 配制 标准 溶液 ， 先 将 准确 称 取 的 固体 物质 于 小 烧杯 中 溶解 后 ， 
再 将 溶液 定量 转移 到 预先 洗 净 的 容量 瓶 中 。 注 意 ， 溶 解 过 程 不 论 是 放 热 还 是 吸 热 ， 都 必须 
等 溶液 恢复 至 室温 后 方 可 定量 转移 。 

4. 管 上 未 刻 有 “ 吹 ” 字 的 ， 管 尖 内 的 残留 溶液 不 能 吹出 ， 在 校正 移 液 管 时 , 已 经 考 
虑 了 末端 所 保留 溶液 的 体积 ,但 管 尖 外 挂 的 液 滴 应 磁 留 在 容器 内 。 

5. 移 液 管 、 吸 量 管 和 容量 瓶 都 是 有 刻度 的 精密 玻璃 量 器 ， 均 不 宜 放 在 烘箱 中 烘 烤 。 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 量 器 洗 净 的 标准 是 

(2) 滴定 管 洗 净 后 在 装 标准 溶液 前 应 ; 滴定 管 读数 时 ， 滴 定 管 应 保持 

， 以 液 面 呈 与 为 准 ， 眼 睛 视线 与 在 同一 水 平 线 上 。 

(3) 对 于 一 般 滴定 分 析 ， 要 求 单项 测量 的 相对 误差 为 0.1% 。 常 用 分 析 天 平 可 以 称 准 
至 mg。 用 差 减法 称 取 试 样 时 ， 一 般 至 少 应 称 取 g; 50mL 滴定 管 的 读数 
一 般 可 以 读 准 到 mL。 故 滴定 时 一 般 滴定 容积 控制 在 mL 以 上 。 

2. 选择 题 

(1) 滴定 分 析 法 主要 适用 于 _。 

A. 微量 分 析 B. 痕 量 成 分 分 析  ”C. 半 微 量 分 析 D. 常量 分 析 

(2) 下 列 情况 中 ， 需 用 被 测 溶液 润 洗 的 器 辐 是 ” _。 

A. 用 于 滴定 的 锥 形 瓶 B. 配制 标准 溶液 的 容量 瓶 
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C. 移 取 试 液 的 移 液 管 D. 量 取 试剂 的 量 简 

(3) 为 了 防止 天 平 受潮 的 影响 ， 所 以 天 平 箱 内 必须 放 干 燥 剂 ， 目 前 最 常用 的 干燥 剂 是 
A. 浓 硫 酸 B. 无 水 CaCls C. 变色 硅胶 D. POs 
3. 思考 题 
(1) 称 量 时 ， 为 什么 不 能 用 手 直接 拿 取 称 量 瓶 ? 应 该 怎样 正确 拿 取 称 量 瓶 ? 倾倒 样品 
时 ， 称 量 瓶 盖子 能 否 放 在 实验 台 上 ， 为 什么 ? 

(2) 滴定 管 中 存 在 气泡 对 滴定 有 什么 影响 ? 应 怎样 除去 ? 

(3) 使 用 移 液 管 的 操作 要 领 是 什么 ?为 何 要 垂直 流下 液体 ?为何 放 完 液体 后 要 停 一 定 
时 间 ? 最 后 留 于 管 尖 的 半 滴 液体 应 如 何 处 理 ? 

(4) NazCOs 试 样 未 溶解 完全 就 转移 至 容量 瓶 中 定 容 ， 容 易 产 生 什 么 后 果 ? 


EE 和 玻 碱 标准 溶液 的 配制 与 标定 


【实验 目的 】 
1. 掌握 酸 碱 标准 溶液 的 配制 和 标定 方法 。 
2. 进一步 掌握 分 析 天 平 的 使 用 方法 和 滴定 基本 操作 。 


【实验 原理 】 

酸 碱 滴定 法 最 常用 的 标准 溶液 是 HClI 溶液 和 NaOH 溶液 。 由 于 浓 盐 酸 易 挥 发 ， 
NaOH 易 吸 收 空气 中 的 水 分 和 CO; ， 故 需 用 标定 法 配制 其 标准 溶液 。 即 先 配 制 近 似 所 
需 浓 度 的 溶液 ， 然 后 用 基准 物质 标定 或 用 标准 酸 碱 溶 液 比 较 滴 定 ， 从 而 确定 其 准确 
浓度 。 

标定 HCl 最 常用 的 基准 物质 是 硼砂 (NazB40O7“，10H?zO) 及 无 水 NazCOs 。 

用 无 水 碳酸 钠 标 定 HCIl 溶液 的 反应 如 下 : 

NazCO3 十 2HCI -一 ~ HzO 十 2NaCl 十 CO 个 

当 反 应 达 化 学 计量 点 时 ， 溶 液 pH 值 为 3. 9，pH 值 突 路 范围 为 3.5 一 5.0， 可 用 甲 基 
橙 或 甲 基 红 作 指 示 剂 。 

标定 NaOH 最 常用 的 基准 物质 是 邻 葵 二 甲酸 氢 钾 及 草酸 (HzCzO4，。2HzO)。 

用 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 标定 NaOH 溶液 的 反应 如 下 : 

KHCs HiO1+ NaOH—> KNaCs H4O4 十 HzO 

化 学 计量 点 时 溶液 呈 微 碱 性 (pH 约 9. 1)， 可 用 酚 枉 作 指 示 剂 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 台秤 ， 分 析 天 平 ， 烧 杯 (250mL)， 量 简 (10mL、50mL)， 滴定 管 (50mL)， 
锥 形 瓶 〈250mL) ， 移 液 管 (25mL) ， 容 量 瓶 (250mL)， 细 口试 剂 瓶 〈500mL) ， 洗 耳 球 ， 
胶 头 滴 管 。 

试剂 : 盐酸 (6 mol/L) ， 无 水 NazCO， (A. R. ，s)， 氢 氧化 钠 〈s)， 邻 茶 二 甲酸 氢 
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钾 (A. R. ，s)， 酚 栈 指示 剂 ， 甲 基 红 指示 剂 。 


【实验 步骤 】 

1. 酸 碱 溶 液 的 配制 

(1) 0. 1mol/L HCI 溶液 的 配制 

用 量 简 取 6mol/L 盐酸 9mL, 倒 入 烧杯 中 ， 加 藻 馏 水 稀释 至 500mL， 搅 拌 摇 匀 后 ， 
贮 于 细 口 瓶 中 ， 贴 上 标签 备用 。 

(2) 0. 1mol/L NaOH 溶液 的 配制 

在 台秤 上 称 取 约 2g 氢 氧 化 钠 固体 〈 烧 杯 中 称 量 )， 加 入 已 除 CO* 的 蒸馏 水 约 50mL， 
使 之 溶解 ， 再 加 入 约 450mL 水 ， 搅 拌 混 匀 后 ， 贮 于 细 口 瓶 中 ， 盖 上 橡胶 塞 ， 贴 上 标签 
备用 。 

2. 酸 碱 溶液 的 标定 

(1) HCl 溶 液 的 标定 

用 分 析 天 平 准 确 称 取 0. 15 一 0. 2g 无 水 NasCOs 三 份 ， 分 别 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 
入 20~30 mL 蒸 饮 水 使 之 溶解 后 ， 滴 加 甲 基 赚 指示 剂 1 一 2 滴 ， 用 待 标定 的 HCI 溶液 滴 
定 ， 溶 液 由 黄色 变 为 橙色 即 为 终点 。 根 据 所 消耗 的 HCl 溶液 的 体积 ， 按 下 式 计 算 HCI 标 
准 溶液 的 浓度 cHci。 
2m (Nas COs3) X103 
M(Nas CO3)V(HOCI) 

式 中 ，c(HCD) 为 HCI 溶液 的 浓度 ，mol/L; m (NazCOs) 为 称 量 的 NazCOs 的 质量 ， 
g; M(NazsCO3) 为 NazCOs 的 摩尔 质量 ，g/mol; VCHCI) 为 消耗 的 HCl 的 体积 ，mL。 

(2) NaOH 溶液 的 标定 

Q@ 用 邻 葵 二 甲酸 毛 钾 标定 ”准确 称 取 0.4 一 0.6g 邻 葵 二 甲酸 氢 钾 3 份 ， 分 别 置 于 
250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 30mL 蒸 饮水 溶解 后 ， 加 1 一 2 滴 酚 本 指示 剂 ， 用 NaOH 标准 溶液 滴 
定 至 微 红 色 ，30s 内 不 褪色 即 为 终点 。 按 下 式 计算 NaOH 标准 溶液 的 浓度 。 

m (KHCs Hs O04) X103 
M(KHCs Hs O41)V (NaOH) 

式 中 ，c(NaOH) 为 NaOH 浓度 ，mol/L; m (KHCs Hs Os) 为 称 量 的 邻 芋 二 甲酸 氨 
钾 的 质量 ，g; M(KHCs HsO4) 为 邻 茶 二 甲酸 毛 钾 的 摩尔 质量 ，g/mol; V(NaOH) 为 
消耗 的 NaOH 溶液 的 体积 ，mL。 

@ 与 HCIl 标准 溶液 比较 滴定 ”用 移 液 管 吸取 25. 00mL HCI 标准 溶液 于 锥 形 瓶 中 ， 
加 入 2 一 3 滴 酚 枉 指 示 剂 ， 用 配制 的 NaOH 溶液 滴定 至 微 红 色 ， 且 30 s 内 不 褪色 ， 即 为 终 
点 。 平 行 滴 定 2 一 3 次 。 按 下 式 计 算 NaOH 标准 溶液 的 浓度 。 


_ Vv(HCD 
eA(NaOHD — yen ols HCD 


cHGD = 





c(NaOH)= 


【注意 事项 】 

1. 固体 NaOH 应 在 表面 下 或 小 烧杯 中 称 量 ， 不 能 在 纸 上 称 量 。 

2. 市 售 的 无 水 NazCOs (A. R. ) 可 作 基 准 物质 ， 但 其 易 吸 收 空气 中 的 水 分 ， 使 用 前 
应 在 烘箱 内 于 180 一 200Y 烘 2 一 3h 后 ， 在 干燥 器 中 冷却 备用 。 
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【数据 处 理 】 
1.HCI 溶液 的 标定 


无 水 NazCO 的 质量 m/g 





Vy /ml 


Vu/mL 








V(HCI)/mL 
HCI! 
ee (HCD/ (mol/L) = c2 一 cj 一 

Te 持 
平均 值 5(HCI)/(mol/L) Ee 
& —5 | 二 | 于 一 5 BE 
相对 平均 偏差 4 1/% TE 
c 


2. NaOH 溶液 的 标定 






项 目 
邻 茶 二 甲酸 氢 钾 质量 m/g 
Va /mL 
Vu /mL 
V(NaOH)/mL 































NaOFH 溶液 
的 标定 





C1l+czstes Em 
3 


一 十 小 cz 一 2 | 十 
Tl ll [ely 






C 一 








3. 比较 滴定 
V(HCD /mL 25. 00 





平均 值 (NaOH)/(mol/L) 
相对 平均 偏差 4 ,/% 


【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 常用 作 标定 盐酸 的 基准 物质 有 和 等 。 
(2) 标定 NaOH 溶液 时 ， 常 用 和 等 作 基 准 物 质 。 
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(3) 用 0.20mol/L NaOH 滴定 同 浓度 的 邻 芋 二 甲酸 氨 钾 ， 化 学 计量 点 pH 二 ， 


pH 突 跃 范围 为 (pK a1, 邻 茜 二 甲酸 二 2. 95，PKaz, 令 茶 二 甲酸 一 5. 41)。 
2. 选择 题 
(1) 实验 室 用 盐酸 标定 氧 氧 化 钠 溶 液 时 ， 所 消耗 的 体积 应 记录 为 ” 。 
A. 20mL B. 20. 0mL C. 20. 00mL D, 20. 000mL 


(2) 已 知 邻 茜 二 甲酸 毛 钾 (KHCs HsO4) 的 摩尔 质量 为 204. 2g/mol ， 用 它 作 为 基准 
物质 标定 0. 1mol/L NaOH 溶液 时 ， 如 果 要 消耗 NaOH 溶液 为 25mL 左右 ， 每 份 应 称 取 
邻 茶 二 甲酸 毛 钾  _&g。 

A.0.1 B. 0.2 C. 0: 25 D. 0.5 

(3) 以 NaOH 标准 溶液 滴定 HCl 溶液 的 浓度 ， 滴 定 前 碱 式 滴定 管 气泡 未 赶 出 ， 滴 定 
过 程 中 气泡 消失 ,会 导致 ” 。 


A. 滴定 体积 减 小 B. 对 测定 无 影响 
C. 使 测定 HCl 浓度 偏 大 D. 测定 结果 偏 小 
3. 思考 题 


(1) 为 什么 HCl 和 NaOH 标准 溶液 要 用 间接 法 配制 ? 

(2) COs 的 存在 对 酸 碱 标定 有 无 影响 ? 如 何 消除 它 的 影响 ? 

(3) 标定 HCIl 溶液 时 ， 可 用 硼砂 作 基 准 物质 或 用 NaOH 标准 溶液 两 种 方法 进行 标 
定 ， 比 较 这 两 种 方法 的 优 缺 点 。 


GERESE， 食用 白 厂 中 总 酸度 的 测定 





【实验 目的 】 

1. 练习 用 中 和 法 直接 测定 酸性 物质 。 

2. 学 会 食 醋 中 总 酸度 测定 的 原理 、 方 法 和 操作 技术 。 
【实验 原理 】 

食 醋 的 主要 成 分 是 醋酸 ， 此 外 ， 还 有 少量 其 他 有 机 酸 ， 如 乳酸 。 因 醋酸 的 天。 一 1.8 义 
10 ,乳酸 的 KK 二 1. 4X10“， 都 满足 K, 宇 10“' 的 直接 滴定 条 件 ， 所 以 实际 测 得 的 结果 
是 食 醋 的 总 酸度 。 因 醋酸 含量 多 ， 故 常用 醋酸 含量 表示 。 

HAc+NaOH—> NaAc 十 HzO 


化 学 计量 点 的 pH 值 约 为 8.7， 应 选用 酚 栈 为 指示 剂 ， 终 点 时 浴 液 由 无 色 变 为 粉红 色 。 
食 醋 含 HAc 为 3% 一 5%， 应 适当 稀释 后 再 进行 滴定 。 

【仪器 和 试剂 
仪器 : 50mL 滴定 管 1 支 ，25mL 移 液 管 1 支 ，250mL 容量 瓶 1 个 ，250mL 锥 形 瓶 4 只 。 
试剂 NaOH 固体 ，0. 2%% 酚 栈 ， 食 醋 试 样 。 

【实验 步骤 】 
1. 0. 1mol/L NaOH 标准 溶液 的 配制 与 标定 
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见 实验 2。 

2. 食 醋 总 酸度 的 测定 

QI 方法 一 

食 醋 中 含 醋酸 大 约 为 3% 一 5 名， 浓度 较 大 ， 需 要 稀释 。 

准确 移 取 25. 00mL 食 醋 原液 于 250mL 容量 瓶 中 ， 用 蒸馏 水 定 容 至 刻度 。 

用 移 液 管 移 取 稀 释 好 的 食 醋 试 液 25. 00 mL 放 人 锥 形 瓶 中 ,加 1 一 2 滴 酚 酌 指 示 剂 ， 
用 NaOH 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 无 色 变 为 淡 红 色 ， 并 在 30s 不 银色 为 终点 。 记 录 消 耗 
NaOH 溶液 的 体积 ， 平行 测定 3 次 。 


c(NaOH)V(NaOH) X10 XM(HAc) 


pA /nd 0 
25. 00X 350 


LM(HAc)=60. 05g/molj 

式 中 ，p(HAc)(g/100mL) 为 每 100mL 食 醋 中 含 总 酸度 质量 ; c(NaOH) 为 NaOH 
浓度 ，mol/L; V(NaOH) 为 消耗 NaOH 的 体积 ，mL; M(HAc) 为 HAc 的 摩尔 质量 ， 
g/mol, 

6427 方法 至 

准确 移 取 3. 00mL 食 醋 原液 于 锥 形 瓶 中 ， 加 入 20mL 蒸 馅 水， 加 1 一 2 滴 酚 酌 指 示 剂 ， 
用 NaOH 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 无 色 变 为 淡 红 色 ， 并 在 30s 不 褪色 为 终点 。 记 录 消 耗 
NaOH 的 体积 ， 平 行 测定 3 次 。 


由 下 式 计算 样品 的 总 酸度 
X10 
pCHAcYCu/ 100mi EO OAD > 10 A 
【注意 事项 】 


1. 因 食 醋 本 身 有 很 浅 的 颜色 和 终点 颜色 不 够 稳定 ， 所 以 滴定 终点 要 注意 观察 和 控制 。 
2. 注意 碱 式 滴 定 管 滴定 前 要 赶 走 气泡 ， 滴 定 过 程 中 不 要 形成 气泡 。 


【数据 处 理 】 
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【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 用 0.1 mol/L NaOH 滴定 同 浓度 的 HAc 溶液 ， 则 化 学 计量 点 pH 值 为  _; 
滴定 突 路 范围 为  。[ 已 知 CHAG 一 1.76X10-5] 

(2) 标定 NaOH 溶液 时 ， 用 邻 茶 二 甲酸 氧 钾 作 基准 物 ， 称 取 邻 茶 二 甲酸 氧 钾 
0. 5026g， 用 去 NaOH 溶液 21. 88mL， 则 NaOH 溶液 的 浓度 为 mol/L。 

[已 知 M 〈 邻 茶 二 甲酸 氧 钾 ) 一 204. 20g/mol] 

(3) 判断 弱酸 能 否 被 强 碱 滴定 的 依据 是 ” 。 

2. 选择 题 

(1) 在 100mL 浓度 为 0.10mol/L 的 HAc 中 ， 加 入 50mL 浓度 为 0.10mol/L 的 
NaOH 溶液 ， 则 混合 溶液 的 pPH 值 为 〈 已 知 HAc 的 pKs=4.75) 。 

A.4.75 B. 3. 75 C75 D. 5.75 

(2) 下 列 情况 使 分 析 结 果 产 生 负 误差 的 是 ” 。 

A. 用 盐酸 标准 溶液 滴定 碱 液 时 ， 滴 定 管内 残留 有 液体 

B. 用 于 标定 溶液 的 基准 物质 吸湿 

C. 测定 HzCzO4。2H2O 的 摩尔 质量 时 ，H2;C;O41，。2H2O 〇 失 水 

D. 测定 HAc 溶液 时 ， 滴 定 前 用 HAc 溶液 淋 洗 了 锥 形 瓶 

(3) 下 列 酸 碱 滴定 不 能 准确 进行 的 是 ” “。 

A. 0.1mol/L 的 HCl 滴定 0.1mol/L 的 NH3，H;O [KUCNH3。HzO) 一 1.76X10-5] 

B. 0. 1mol/L 的 HCl 滴定 0.1mol/L 的 NaAc [K,(HAc)==1.8X10-5] 

C. 0. 1mol/L 的 NaOH 滴定 0. 1mol/L 的 HCOOH [K,(HCOOH)=1.8X10-4] 

D. 0. 1mol/L 的 HCl 滴定 0.1mol/L 的 NaCN [K。CHCN) 王 6.2X10-10] 。 

3. 思考 题 
(1) 以 NaOH 溶液 滴定 HAc 溶液 ， 属 于 哪 类 滴定 ? 怎样 选择 指示 剂 ? 
(2) 测定 结果 为 什么 不 是 醋酸 含量 ， 而 是 总 酸度 ? 
(3) 测定 醋酸 含量 时 ， 所 用 的 蒸馏 水 不 能 含 CO* ， 为 什么 ? 


【实验 目的 】 
1. 掌握 工业 碱 的 总 碱 度 测定 的 原理 和 方法 。 
2. 了 解 酸 碱 指示 剂 的 变色 原理 以 及 酸 碱 滴定 中 选择 指示 剂 的 原则 。 
3. 学 习 定 量 转移 的 基本 操作 。 
4. 了 解 双 指示 剂 法 测定 混合 碱 中 NaOH 和 NazCOs 含量 的 原理 。 


【实验 原理 】 
工业 碱 的 主要 成 分 为 碳酸 钠 ， 商 品名 为 苏打 ， 其 中 可 能 还 含有 少量 NaCl、Nas SOs、 
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NaOH 及 NaHCOs 等 杂质 ， 用 盐酸 滴定 时 ， 以 甲 基 橙 为 指示 剂 ， 除 了 主要 成 分 NazCOs 
被 滴定 外 ， 其 他 的 碱 性 杂质 如 NaOH、NaHCOs 等 也 可 被 滴定 ， 因 此 所 测定 的 结果 是 
NazCOs 和 NaO 了 或 NazCOs 和 NaHCOs 的 总 和 ， 称 为 “总 碱 度 ”。 总 碱 度 通常 以 NazO 
的 质量 百 分 含 量 来 表示 。 总 碱 度 是 衡量 产品 质量 的 指标 之 一 。 主 要 反应 有 : 
NaOH+HCl—> NaCl 十 HzO 
NazCOs 十 HCI 一 ~ NaHCO; +NaCl 
NaHCOs+HCl—> NaCl 十 HzO 十 CO2: 个 
测定 时 ， 反 应 产物 为 NaCl 与 HzCOs ，HzCOs 分 解 为 COs 和 HzO， 化 学 计量 点 时 

pH 值 为 3. 8 一 3. 9， 因 此 可 选用 甲 基 栓 为 指示 剂 ， 用 HCI 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 黄色 转 
变 为 橙色 即 为 终点 。 总 碱 度 计算 公式 如 下 : 


V(HCLDe (HCI)M Naz O) 
w (Naz O) = - X100% (1) 


工业 碱 中 的 碱 性 成 分 NazCOs 与 NaHCOs 或 NazCOs 与 NaOH 的 混合 物 称 为 混合 
碱 ， 可 以 在 同一 份 试 液 中 用 两 种 不 同 的 指示 剂 来 测定 各 组 分 的 含量 ， 这 就 是 “ 双 指 示 剂 
法 ”。 此 法 方便 、 快 速 ， 在 生产 中 应 用 普遍 。 

双 指 示 剂 法 测定 时 ， 先 在 混合 碱 试 液 中 加 入 酚 枉 ， 此 时 溶液 呈 红 色 。 用 HCI 标准 溶 
液 滴定 至 溶液 由 红色 恰好 变 为 无 色 ， 此 为 第 一 个 滴定 终点 ， 消 耗 的 HCI 溶液 的 体积 记 为 
Vi(mL); 再 加 入 甲 基 橙 指示 剂 ， 继 续 用 HCI 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 黄色 变 为 橙色 ， 此 为 
第 二 个 滴定 终点 ， 消 耗 HCIl 的 体积 为 Vz (mL)。 

以 NazCOs 和 NaOH 的 混合 碱 为 例 ， 滴 定 过 程 如 图 4. 1 如 示 。 


AB 
» | 时 
HzO 十 CO 十 NaCl 
图 4.1 双 指 示 剂 法 滴定 NazCOs 和 NaOH 的 混合 碱 的 过 程 示意 


根据 双 指 示 剂 法 中 Vi 和 Vs 值 的 大 小 关系 可 判断 未 知 碱 样 的 组 成 。 由 图 示 可 知 ， 当 
Vi>V。 时 ， 混 合 碱 为 NazCO3 和 NaOH 的 混合 物 ; 当 Vi 二 Vs; 时 ， 混 合 碱 为 NazCOs 和 
NaHCOs 的 混合 物 。 假 设 混合 碱 试 液 的 体积 为 V(mL)， 则 根据 Vi 和 Vs: 值 ， 可 计算 出 试 
样 中 各 组 分 的 含量 。 


















酚 栈 变色 : 红 -> 微 红 





甲 基 栓 变色: 黄 一 橙 











(Vi—V2)e( HCD M(NaOH) 
当 Vi>Vs 时 p(Na0HD/(g/LD)=— (2) 
2Vic (HCDM (Nas CO3) 
ee (3) 
2V 
2Vic (HCD M( Nas CO;) 
当 Wi<Vz 时 pl(NaCON/(g/D = (4) 
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(Vs —Vi )c (HCI)M NaHCO;) 
V 
式 中 , V 为 混合 碱 试 液 的 体积 ，mL; Vi 为 酚 栈 变色 时 消耗 的 盐酸 的 体积 ，mL; Vs 
为 甲 基 橙 变色 时 消耗 的 盐酸 的 体积 ，mL。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 50mL 酸 式 滴 定 管 ，25mL 移 液 管 ，250mL 容量 瓶 ，250mL 锥 形 瓶 ，100mL 
烧杯 ; 500mL 试剂 瓶 ， 量 简 ， 人 台秤， 电子 天 平等 。 

试剂 HCI (6mol/L)， 混 合 碱 试 液 ， 无 水 NazCOs (工业 级 )， 无 水 NazCOs 基准 物 
质 ， 甲 基 橙 指示 剂 (0.1%) ， 酚 栈 指 示 剂 〈0. 1% 乙醇 溶 液 ) 。 


【实验 步骤 】 

1. 0. 1mol/L HCI 标准 溶液 的 配制 与 标定 

见 实验 2。 

2. 工业 碱 总 碱 度 的 测定 

在 分 析 天 平 上 准确 称 取 工业 碱 试 样 1.5 一 2.0&8， 置 于 100mL 烧杯 内 ， 加 少量 蒸馏 水 
使 之 溶解 (必要 时 稍 加 热 ); 待 冷却 后 转移 人 250mL 容量 瓶 中 ， 洗 涤 烧 杯 的 内 壁 和 玻璃 棒 
3 一 4 次 ， 洗 涤 液 全 部 转 人 容量 瓶 中 ， 最 后 用 蒸馏 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

准确 移 取 25. 00mL 上 述 试 液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 。 加 甲 基 橙 指示 剂 1 一 2 滴 ， 用 
HCl 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 橙 色 即 为 终点 。 平 行 测定 3 次 ， 取 其 平均 值 。 

计算 总 碱 度 ， 以 Naz O 的 质量 分 数 表示 。 

3. 混合 碱 液 的 分 析 

用 移 液 管 移 取 25. 00mL 混合 碱 试 液 于 锥 形 瓶 中 ， 加 1 一 2 滴 酚 可， 用 盐酸 标准 溶液 滴定 
至 溶液 由 红色 刚好 变 为 微 红 色 ， 此 为 第 一 终点 ， 记 下 消耗 HCI 标准 溶液 的 体积 Vi; 再 向 锥 
形 瓶 中 滴 加 2 滴 甲 基 橙 ， 继 续 用 盐酸 标准 溶液 滴定 溶液 由 黄色 恰好 变 为 橙色 ， 此 为 第 二 终 
点 ， 记 下 第 二 次 消耗 HCI 标准 溶液 的 体积 Vz 。 平 行 测定 3 次 ， 取 其 平均 值 。 

根据 Vi 和 Vs 的 大 小 关系 判断 混合 碱 的 组 成 并 计算 混合 碱 中 各 组 分 的 含量 ， 以 g/L 
表示 。 


【注意 事项 】 

1. 称 取 工 业 碱 试 样 配制 溶液 进行 总 碱 度 测定 时 ， 由 于 试 样 均匀 性 较 差 ， 应 称 取 较 多 
试 样 ， 使 其 更 具 代 表 性 。 测 定 的 允许 误差 可 适当 放宽 一 点 。 

2. 混合 碱 的 组 成 为 Na2CO3 和 NaOH 时 ， 因 为 滴定 不 完全 会 使 NaOH 的 测定 结果 偏 
高 ， 而 NazCOs 的 测定 结果 偏 低 。 实 验 中 适当 地 多 加 几 滴 酚 栈 指示 剂 可 有 所 改善 。 

3. 双 指 示 剂 法 在 第 一 个 滴定 终点 时 ， 酚 本 变色 不 明显 ， 最 好 用 NaHCO; 的 酚 酸 溶液 
进行 对 照 。 在 第 一 个 滴定 终点 前 ， 滴 定 速度 不 能 过 快 ， 否 则 造成 溶液 中 HCIl 局 部 过 浓 ， 
引起 COs 损失 ， 但 滴定 速度 也 不 能 过 慢 。 

4. 接近 第 二 个 滴定 终点 时 ， 一 定 要 充分 摇动 ， 防 止 形 成 COs 的 过 饱和 溶液 而 使 终点 
提前 。 为 提高 滴定 的 准确 度 ， 当 滴定 到 甲 基 橙 刚 变 为 橙色 时 ， 也 可 将 溶液 加 热 煮 沸 ， 逐 出 
溶液 中 的 CO* ， 使 溶液 再 呈 黄 色 。 冷 却 后 ， 继 续 滴定 。 重 复 此 步骤 至 加 热 后 溶液 的 颜色 
不 变 为 止 。 


pC(NaHCOs)/ (g/L)= (5) 
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【数据 处 理 】 
1. 0. 1mol/L HCI 标准 溶液 的 标定 


项 目 
m(NasCOs)/g 
V(HCLD ( 初 读数 )/mL 
VC(HCD ( 终 读数 )/mL 
V(HCD /mL 
c(HCD/ (mol/L) cl 一 

cl 十 cz 二 ca 

3 


相对 平均 偏差 六.= tle [+ |e 5l joo%— 
C 




















平均 浓度 c= 








2. 工业 碱 总 碱 度 的 测定 


项 目 1 2 3 4 
m( 工 业 碱 )/g 
V( 工 业 碱 ) /mL 
V(HCD ( 初 读数 )/mL 
VCHCD ( 终 读数 )/mL 
V(HCD /mL 
w(NazO)/% 
平均 值 /站 
绝对 偏差 w(NazO 〇 ) 
相对 平均 偏差 (NazO) 

















































3. 混合 碱 液 中 氧 氧 化 钠 及 碳酸 钠 含 量 的 测定 


项 目 









V (混合 碱 ) 
V(HCD ( 初 读数 )/mL 
V(HCD (第 一 终 读数 )/mL 
V(HCD (第 二 终 读 数 )/mL 
Vi/mL 

Vi/mL 

p (NazsCO3)/ (g/L) 
2(NazCOs ) 平 均值 /(g/L) 


绝对 偏差 (NazCOs) a 


相对 平均 偏差 (NazCOs) 


p(NaOH)/ (g/L) 


p(NaOH) 平 均值 /(g/1) 
绝对 偏差 (NaOH) 
























































相对 平均 偏差 (NaOH) 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 双 指 示 剂 法 测定 混合 碱 的 所 用 指示 剂 为 x ; 消耗 HCI 标准 溶 
液 的 体积 V1、V2 分 别 指 和 ; 

(2) 采用 双 指 示 剂 法 测定 工业 碱 中 的 混合 碱 ， 判 断 下 列 5 种 情况 下 ， 混 合 碱 的 组 成 ? 
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@ 当 妨 二 Vs 时 ， 该 碱 液 为 

@ 当 Vi 二 Vs 时 ， 该 碱 液 为 ; 

@ 当 W >0 ， Vs 二 0 时 ， 该 碱 液 为 3 

@ 当 W=0，Vz 0 时， 该 碱 液 为 ; 

@ 当 玉 = 二 Vz 时 ， 该 碱 液 为 和 

(3) HzCOs 的 pKa 一 6.37、pKu 王 10.25， 则 NazCOs 的 pKni 二 
p 玉 bz 一 
2. 选择 题 

(1) 用 HCl 滴定 NaOH 十 NazCOs 混合 碱 到 达 第 一 化 学 计量 点 时 ， 溶 液 pH 值 约 为 
,7 Br C. =7 Dr 
(2) 酸 碱 滴定 中 选择 指示 剂 的 原则 是 ” _。 
A. 指示 剂 变色 范围 与 化 学 计量 点 完全 符合 
B. 指示 剂 应 在 pH7. 00 时 变色 
C. 指示 剂 的 变色 范围 应 全 部 或 部 分 落 入 滴定 pH 突 路 范围 之 内 
D. 指示 剂 变 色 范 围 应 全 部 落 在 滴定 pH 突 路 范围 之 内 
(3) 标定 HCI 溶液 时 ， 用 NazCOs 作 基 准 物 ， 称 取 NazCO30. 6135g， 用 去 HCI 溶液 
24.96mL， 则 HCIl 溶液 的 浓度 为 [已 知 MCNazCOs ) 王 105.99g/molj 。 

A. 0.9276mol/L B. 0. 4638mol/L C. 0. 2319mol/L D. 0. 6957mol/L 

3. 思考 题 

(1) 如 果 基 准 物质 无 水 NazCOs 保存 不 当 ， 吸 收 了 部 分 水 分 ， 用 此 试剂 标定 HCIl 溶 
液 浓度 时 ， 对 结果 有 何 影 响 ? 

(2) 如 和 欲 测 定 碱 液 的 总 碱 度 ， 应 采用 何 种 指示 剂 ? 若 以 NazCOs 形式 表示 总 碱 度 ， 
其 结果 的 计算 公式 应 怎样 ? 

(3) 用 酚 栈 作 指 示 剂 指示 第 一 个 滴定 终点 时 变色 不 敏锐 ， 如 何 应 对 ? 


【实验 目的 】 
1. 了 解 酸 碱 滴定 法 的 应 用 ， 人 掌握 甲醛 法 间接 测定 铵 盐 中 氮 含 量 的 原理 和 方法 。 
2. 熟练 掌握 滴定 操作 和 酸 碱 指示 剂 的 选择 原理 。 


【实验 原理 】 

常用 的 含 氮 化 肥 有 NH4sCl、 (NH4):SO: 、NH4NO3、NH4s HCOs 和 尿素 等 ， 其 中 
NH4sCl、(NH4)zSOs 和 NH4NOs 均 是 强酸 弱 碱 盐 。 由 于 NH7 的 酸性 太 弱 (K。 二 5.6X 
10-10)， 因 此 不 能 直接 用 NaOH 标准 溶液 滴定 ， 通 常 是 将 试 样 适当 加 以 处 理 ， 使 各 种 含 
氮 化 合 物 都 转化 为 氨 态 所 ， 然 后 进行 测定 。 常 用 的 方法 有 以 下 两 种 : 蒸馏 法 〈 凯 氏 定 氮 
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法 )， 适 用 于 无 机 、 有 机 物质 中 所 含量 的 测定 ， 准 确 度 较 高 ;，@@ 甲 醛 法 ， 适 用 于 狠 盐 中 馆 
态 氮 的 测定 ， 方 法 简便 ， 生 产 中 应 用 广泛 。 

本 实验 选用 CNH4)zSO4 作为 待 测定 的 贸 盐 ， 介 绍 甲 醛 法 间接 测定 氮 盐 中 氮 含 量 的 
原理 和 方法 。 甲 醛 与 NH+ 作用 ， 生 成 质子 化 的 六 亚 甲 基 四 胺 〈 开 ,=7.1X10-s) 和 
H+ ， 其 反应 方程 式 如 下 : 

4NH7+ 十 6HCHO 一 ~ (CH )sN4H+ 十 3H+ 十 6HzO 
所 生成 的 H+ 和 (CHz)sN4H+ 可 用 NaOH 标准 溶液 滴定 ， 滴 定 反 应 方程 式 如 下 : 


(CH2)seN4H+ 十 3H+ 十 4O0H- 一 > (CH;)e Ns+4H:O 


终点 时 由 于 生成 的 溶液 呈 弱 碱 性 ， 可 选 酚 栈 作 指 示 剂 。 由 反应 式 知 ，1mol NH; 相 
当 于 1mol H+ ， 故 氮 与 NaOH 的 化 学 计量 比 为 1: 1， 可 根据 下 式 计算 试 样 中 氮 的 质量 
分 数 : 


c(NaOH) XX 14. 01 
w(N)= > X100% 


式 中 ，w(N) 为 试 样 中 氮 的 质量 分 数 ; c(NaOH) 为 NaOH 标准 溶液 的 浓度 ，mol/L; 
V(NaOH) 为 NaOH 标准 溶液 的 体积 ，mL; m. 为 试 样 的 质量 ，g。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 容量 瓶 ， 移 液 管 ， 锥 形 瓶 ， 滴 定 管 。 

试剂 : (NH4)2SO4 Cs)， 酚 酌 指 示 剂 、 中 性 甲醛 洲 液 (1: 1 或 18%)、NaOH 溶液 
(0. 1mol/L)、 邻 茶 二 甲酸 氨 钾 (基准 试剂 )。 


【实验 步骤 】 

1. NaOH 溶液 的 标定 

洗 净 滴定 管 ， 检 查 不 漏水 后 ， 用 所 配制 的 NaOH 溶液 润 洗 2 一 3 次 ， 每 次 用 量 5 一 
10mL， 然 后 将 NaOH 溶液 装 和 滴定 管 中 至 零 刻 度 线 上 ， 排 出 管 尖 的 气泡 ， 调 整 液 面 至 零 
点 或 零点 稍 下 处 ， 静 置 1min 后 ， 准 确 读 取 滴定 管内 液 面 的 位 置 ， 并 记录 在 原始 记录 
纸 上 a 

准确 称 取 0.4 一 0.6g 邻 茶 二 甲酸 氧 钾 3 份 ， 分 别 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 
20 一 30mL 蒸馏 水 溶解 〈 若 不 溶 可 稍 加 热 ， 冷却 )， 加 入 I~2 滴 酚 栈 指示 剂 ， 用 
0. 1mol/L NaOH 溶液 滴定 至 微 红 色 ， 且 30s 不 褪色 ， 即 为 终点 。 计 算 NaOH 标准 溶 
液 的 浓度 。 

2. 铵 盐 中 毛 含 量 的 制定 

Q@ 配制 18% 中 性 甲醛 溶液 ” 取 36% 甲 醛 于 烧杯 中 ， 加 等 体积 的 蒸馏 水 稀释 ， 加 入 
1 一 2 滴 0. 2 罗 酚 本 指示 剂 ， 用 0. 1mol/L NaOH 溶液 中 和 至 甲醛 溶液 呈 微 红色 。 

@ 称 样 与 定 容 准确 称 取 0. 55 一 0. 60g (NH4)sSOs 试 样 于 烧杯 中 ， 加 入 30mL 蒸 
饮水 溶解 ， 定 量 转移 到 100mL 容量 瓶 中 定 容 ， 摇 匀 。 

@ 测定 ”用 25mL 移 液 管 移 取 试 液 25.00mL 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 10mL 预先 中 
和 好 的 18 为 甲醛 溶液 , 加 1 一 2 滴 酚 本 指示 剂 ， 充 分 摇 匀 ， 放 置 1min。 用 NaOH 标准 溶 
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液 滴定 至 溶液 呈 微 红色 ， 且 30s 不 褪色 即 为 终点 ， 记 下 读数 。 平 行 测 定 3 次 。 计 算 试 样 中 
氮 的 质量 分 数 。 


【注意 事项 】 

1. 若 甲醛 中 含有 游离 酸 〈 甲 醛 受 空气 氧化 所 致 ， 应 除去 ， 否 则 会 产生 正 误 差 )， 应 事 
先 以 酚 栈 作 指示 剂 ， 用 NaOH 溶液 中 和 至 微 红色 (pH 8) 。 

2. 若 试 样 中 含有 游离 酸 ， 应 事先 以 甲 基 红 为 指示 剂 ， 用 NaOH 溶液 中 和 至 黄色 ( 否 
则 会 产生 正 误差 ) 。 


【数据 处 理 】 


项 目 
邻 茶 二 甲酸 氢 钾 的 质量 m/g 


Vi /mL 
Vg/mL 








V(NaOH)/mL 


NaOH 溶液 | (NaOH)/(mol/L) 


的 本 人 _£ i 
平均 值 c (NaOH)/(mol/L) pe 


一 | 贤 二 下 | 村 | 二 | 
a 


a 
~ 

| 

n 
ww 





相对 平均 偏差 4 /中 X100%= 





(NH4)sSO4 试 样 的 质量 mm’/g 
Vi /mL 


V'(NaOH) /mL 





nil 


氮 含 量 wl(N)/% 


的 测定 
wi wt ws 
妾 jai 证 
相对 平均 偏差 4 ,,/% em Te A i 
Ww 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 中 和 甲醛 试剂 中 的 甲酸 以 作 指 示 剂 ; 而 中 和 铵 盐 试 样 中 的 游离 酸 则 以 

作 指 示 剂 。 

(2) NHs HCOs 中 含 氮 量 的 测定 ， 不 能 用 甲醛 法 ， 这 是 由 于 

(3) 把 0.880g 有 机 物 中 的 氮 转 化 为 NHs ， 然 后 将 NHs 通信 20. 00mL 0. re 
HCI 溶液 中 ， 过 量 的 酸 以 0. 1962mol/L NaOH 溶液 滴定 ， 需 用 5. 50mL， 则 有 机 物 中 N 
的 百 分 含 量 为 ” %。( 已 知 MN 王 14.01g/mol) 

2. 选择 题 

(1) 判断 弱酸 能 和 否 被 强 碱 滴 定 的 依据 是 __ 
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A. cK。 之 108 也 K,.SS107 C5 cS107 BD; eR a 

(2) 已 知 邻 茶 二 甲酸 氨 钾 (KHCs HsO4) 的 摩尔 质量 为 204. 2g/mol ， 用 它 作 为 基准 
物质 标定 0. 1mol/L NaOH 溶液 时 ， 如 果 要 消耗 NaOH 溶液 为 25mL 左右 ， 每 份 应 称 取 
邻 茶 二 甲酸 毛 钾 约 。 8g。 


A. 0.1 B. 0.2 C. 0425 D; 675 

(3) 若 某 种 新 合成 的 有 机 酸 pK。 值 为 12. 35， 则 其 KK。 值 应 表示 为 _。 

A. 4.5X10-1 B: 4 47KI0™3 区 4.467X10 1  D, 4X10- 
3. 思考 题 


(1) 甲醛 法 测定 铵 盐 中 的 气 ， 为 什么 事先 需要 除去 游离 酸 ? 中 和 甲醛 中 的 游离 酸 用 酚 
枉 作 指示 剂 ， 而 中 和 和 欠 盐 样品 中 的 游离 酸 则 用 甲 基 红 作 指 示 剂 ， 说 明 其 原因 。 

(2) 铵 盐 中 氮 的 测定 为 何不 能 用 NaOH 标准 溶液 直接 滴定 ? 

(3) 本 实验 中 所 使 用 的 烧杯 、 锥 形 瓶 是 否 必须 烘 干 ? 为 什么 ? 


【实验 目的 】 
1. 学 习 利用 滴定 法 分 析 药 品 。 
2. 学 习 返 滴定 法 测定 乙酰 水 杨 酸 的 含量 。 


【实验 原理 】 
COOH 0O 


| 
乙酰 水 杨 酸 是 一 种 有 机 弱酸 (K, = 二 1X10-3)， 结 构 式 为 : Coen ， 摩 尔 


质量 为 180. 16g/mol， 微 溶 于 水 ， 易 溶 于 乙醇 。 在 强 碱 性 溶液 中 溶解 并 分 解 为 水 杨 酸 〈 邻 
羟基 茶 甲 酸 ) 和 乙酸 盐 。 


COOH O COONa O 


| | 
到 J Hy Sg 


COONa O COONa 
| 


OC-CH: ,NiOH -A OH CH, COONa 


乙酰 水 杨 酸 是 解 热 镇 痛 药 阿司匹林 的 主要 成 分 ， 由 于 药片 中 一 般 都 添加 一 定量 的 赋 形 
剂 如 硬 脂 酸 镁 、 淀 粉 等 不 溶 物 ， 不 宜 直接 滴定 ， 可 采用 返 滴定 法 进行 测定 。 将 药片 研磨 成 
粉 状 后 加 入 过 量 的 NaOH 标准 溶液 ， 加 热 一 段 时 间 使 乙酰 基 水 解 完 全 ， 再 用 HC1I 标准 溶 
液 回 滴 过 量 的 NaOH， 滴 定 至 溶液 由 红色 变 为 微 无 色 即 为 终点 。 在 这 一 滴定 反应 中 ， 
lmol 乙酰 水 杨 酸 消耗 2mol NaOH 溶液 。 同 时 做 空白 实验 ,利用 HCI 标准 溶液 的 消耗 量 
及 空白 值 计 算 药 片 中 乙酰 水 杨 酸 的 含量 。 
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【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 50mL 滴定 管 ，25. 00mL 移 液 管 ，100mL 烧杯 ，250mL 锥 形 瓶 ，100mL 容量 
瓶 ， 表 面 阵 ， 电 炉 ， 研 钵 ， 分 析 天 平 。 

试剂 : 氢 氧 化 钠 〈s) ， 浓 盐酸 (6mol/L)， 无 水 碳酸 钠 〈s，A. R. ) ， 酚 酝 指 示 剂 ， 甲 基 
红 指 示 剂 ， 氢 氧化 钠 标准 溶液 (lmol/L)， 盐 酸 标准 溶液 〈0. 1mol/L) ， 市 售 阿司匹林 片 。 


【实验 步骤 】 

1. 0. 1mol/L HCI 的 标定 

准确 称 取 0. 15~0. 2g 无 水 NazCOs ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 20 一 30mL 蒸 饮水 
使 之 溶解 后 ， 滴 加 甲 基 橙 指示 剂 1 一 2 滴 ， 用 待 标定 的 HCI 溶液 滴定 ,溶液 由 黄色 变 为 橙 
色 即 为 终点 。 根 据 所 消耗 HCI 的 体积 ， 计 算 HCI 溶液 的 浓度 cCHCI) 。 平 行 测定 3 次 。 

2. 药片 中 乙酰 水 杨 酸 含量 的 测定 

将 阿司匹林 药片 研 成 粉末 后 ， 准 确 称 取 0. 6g 左右 药粉 于 干燥 的 烧杯 中 ， 用 移 液 管 准 
确 移入 25. 00mL 1mol/L NaOH 标准 溶液 后 ， 用 量 简 加 水 30mL， 盖 上 表面 茵 ， 轻 摇 几 
下 ,水浴 加 热 15min， 迅速 用 流水 冷却 ， 将 烧杯 中 的 溶液 定量 转移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 
用 蒸馏水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

准确 移 取 上 述 试 液 10. 00mL 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 水 20 一 30mL， 加 入 1 一 2 滴 酚 酝 
指示 剂 ， 用 0. 1mol/L HCL 标准 溶液 滴 至 红色 刚好 消失 即 为 终点 ， 记 录 消 耗 的 HCL 体积 V 
(HCD 。 平 行 测定 3 次 

3. 空白 实验 

用 移 液 管 准确 移 取 25. 00mL lmol/L NaOH 溶液 于 100mL 烧杯 中 ， 在 与 测定 药粉 相同 
的 实验 条 件 下 进行 加 热 ， 冷 却 后 ， 定 量 转移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 。 准 确 
移 取 上 述 试 液 10. 00mL 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 水 20 一 30mL， 加 入 1 一 2 滴 酚 栈 指 示 剂 ， 用 
0. 1mol/L HCI 标准 溶液 滴定 至 红色 刚好 消失 即 为 终点 ， 记 录 消 耗 的 HCL 体积 VCHCI) 。 平 
行 测定 3 次 。 根 据 所 消耗 的 HCl 溶液 的 体积 计算 药片 中 乙酰 水 杨 酸 的 质量 分 数 。 

【注意 事项 】 

用 返 滴定 法 测定 药片 中 的 乙酰 水 杨 酸 含量 时 ， 水 浴 加 热 15min， 应 迅速 用 流水 冷却 
(防水 杨 酸 挥发 ， 防 热 溶液 吸收 空气 中 的 CO; ， 防 淀粉 、 糊 精 等 进一步 水 解 ) 。 
【数据 处 理 】 

1. HCIl 溶液 的 标定 


项 目 
无 水 NazCOs 的 质量 m/g 


va /mL | 








Vu/mL 
V(HCD /mL 





HCI 溶液 
的 标定 (HCD/ (mol/L) 








平均 值 5 (HC1)/(mol/L) 
相对 平均 偏差 4 ,/ % 
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2. 乙酰 水 杨 酸 含量 的 测定 

















样品 (阿司匹林 药片 ) 的 质量 m,/g 
消耗 | Va/mL | 
i | 
加 /三 二 
的 量 
平均 值 Y'(HCD) /mL 
实际 消 
耗 HCl VCHCD 一 wCHCD 
的 量 


3[e (HCDV HCD)— (HCDV'(HCL)JMz 
乙酰 水 杨 酸 的 质量 分 数 : w/ %== X100% 





式 中 ，5(HClI) 为 HCl 的 平均 浓度 ，mol/L; V(HC1) 为 样品 (阿司匹林 药片 ) 消 


耗 HCI 的 体积 ，mL; V'(HCI) 为 空白 消耗 HCI 的 体积 ，mL; Mz 为 乙酰 水 杨 酸 的 摩尔 
质量 ，g/mol; m. 为 样品 (阿司匹林 药片 的 质量 ，g。 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 常用 作 标定 盐酸 的 基准 物质 有 和 等。 

(2) 用 分 析 天 平 称 取 0. 1802g 无 水 NazCOs ， 用 待 标定 的 HCI 溶液 滴定 ， 若 消耗 的 
HCI 的 体积 为 25. 10mL， 则 HCIl 溶液 的 浓度 cCHCD = mol/L。 

(3) 返 滴 定 法 需要 __ 种 标准 溶液 ， 在 情 
况 下 ， 不 能 用 直接 滴定 法 而 用 返 滴定 法 。 

2. 思考 题 

(1) 乙酰 水 杨 酸 片 剂 中 含有 少量 稳定 剂 ， 如 酒石酸 和 柠檬 酸 ， 制 剂 工艺 过 程 中 又 可 能 
水 解 产 生 水 杨 酸 和 醋酸 ， 这 些 游 离 酸 会 对 结果 产生 什么 误差 ? 

(2) 碱 液 在 受热 过 程 中 易 吸 收 CO ， 用 酸 回 滴 时 是 否 会 影响 测定 结果 ? 如 果 会 产生 
影响 ， 如 何 消 除 ? 

(3) 若 测 定 的 是 乙酰 水 杨 酸 纯 品 (晶体 )， 可 否 采 用 直接 滴定 法 ? 








分 析 化 学 实验 


E35 和 ”EDTA 标准 溶液 的 配制 与 标定 





【实验 目的 】 
1. 学 习 EDTA 标准 溶液 的 配制 和 标定 方法 。 
2. 掌握 配 位 滴定 的 原理 ， 了 解 配 位 滴定 的 特点 。 
3. 熟悉 钙 指 示 剂 或 二 甲 酚 检 指 示 剂 的 使 用 及 其 终点 的 变化 。 


【实验 原理 】 

乙 二 胺 四 乙酸 难 溶 于 水 ， 常 温 下 溶解 度 为 0.2g/L， 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 盐 〈 简 称 ED- 
TA) 的 溶解 度 为 120g/L， 通 常 使 用 其 二 钠 盐 配制 标准 溶液 。 可 配 成 0.3mol/L 以 上 的 溶 
液 ， 其 水 溶液 pH 约 为 4. 8， 通 常 采用 间接 法 配制 标准 溶液 。 

标定 EDTA 溶液 常用 的 基准 物 有 Zn、ZnO、CaCO3、Bi、Cu、MgSOs 。7H2zO、 
Hg、Ni、Pb 等 。 通 常 选用 其 中 与 被 测 组 分 相同 的 物质 作 基 准 物 。EDTA 洲 液 若 用 于 测定 
石灰 石 或 白云 石 中 CaO、MgO 的 含量 ， 则 宜 用 CaCOs 为 基准 物 。 首 先 可 加 HCI 溶液 与 
之 作用 ， 其 反应 如 下 : 

CaCOs+2HCl—> CaCl: 十 HzO 二 CO， 个 

然后 把 溶液 定量 转移 至 容量 瓶 中 并 稀释 ， 制 成 钙 标 准 溶 液 。 吸 取 一 定量 钙 标 准 溶 
液 ， 调 节 酸 度 至 pH 二 12， 用 和 钉 指 示 剂 作 指示 剂 以 EDTA 滴定 至 溶液 从 酒 红 色 变 为 纯 蓝 
色 ， 即 为 终点 ， 其 变色 原理 如 下 ， 钙 指示 剂 〈 常 以 Hs1Ind 表示 ) 在 溶液 中 按 下 式 电 离 : 

HaInd 一 > 2H+ 十 HInd2 一 
在 pH=12 溶液 中 ，HJInd?- 与 Ca2+ 形 成 比较 稳定 的 配 离子 ， 反 应 如 下 : 
HInd2 一 十 Ca2+ 一 一 > Calnd ”十 HT+ 
纯 蓝 色 酒 红色 

所 以 在 钙 标 准 溶液 中 加 入 钙 指 示 剂 ， 溶 液 呈 酒 红色 ， 当 用 EDTA 溶液 滴定 时 ， 由 
于 EDTA 与 Ca2+ 形成 比 CaInd 更 稳定 的 配 离子 ， 因 此 在 滴定 终点 附近 ，CalInd” 配 高 
子 不 断 转化 为 较 稳 定 的 CaY?” 配 离子 ， 而 钙 指 示 剂 则 被 游离 出 来 ， 其 反应 可 表示 如 下 : 

CaInd- 十 HzY 一 十 OH- 一 ~ CaY?- 十 HInd?- 十 H2O 
酒 红色 纯 蓝 色 

由 于 CaY2- 无 色 ， 所 以 到 达 终 点 时 溶液 由 酒 红色 变 成 纯 蓝 色 。 

用 此 法 测定 钙 ， 若 Mg 共存 [在 调节 溶液 酸度 为 pDH=12 时 ，Mg2 将 形成 
Mg(OH);: 沉淀 ]， 此 共存 的 少量 Mg2+ 不 仅 不 干扰 钙 的 测定 ， 而 且 会 使 终点 比 Ca2+ 单独 
存在 时 更 敏锐 。 当 Caz+ 、Mg?1+ 共存 时 ， 终 点 由 酒 红 色 变 到 纯 蓝 色 ， 当 Ca2 单独 存在 时 ， 
则 由 酒 红色 变 紫 蓝 色 ， 所 以 测定 单独 存在 的 Ca++ 时， 常常 加 入 少量 Mg2 溶液 。 

EDTA 车 用 于 测定 Pb?+ 、Bis+ ， 则 宜 以 ZnO 或 金属 锌 为 基准 物 ， 以 二 甲 酚 检 为 指示 
剂 ， 在 pH 5 一 6 的 溶液 中 ， 二 甲 酚 榨 为 指示 剂 本 身 显 黄色 ,与 Zn2+ 的 配合 物 呈 紫红 色 ，。 
EDTA 与 Zn2+ 形成 更 稳定 的 配合 物 ， 因 此 用 EDTA 溶液 滴定 至 近 终 点 时 ， 二 甲 酚 检 被 游 
离 出 来 ， 溶 液 由 紫红 色 变 成 黄色 。 


第 4 章 ， 基 础 实验 ”上 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 滴定 管 (50mL)， 移 液 管 (25mL)， 小 日 试剂 产 〈500mL)。 

试剂 ; 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 (EDTA，s)，CaCO， (基准 物质 ， 使 用 前 放 人 称 量 瓶 中 ， 
在 110'C 时 干燥 2h,， 冷却 后 放 干 燥 器 中 备用 )，ZnO(s),， 氨水 (1 : 1) ， 镁 溶液 (0.5% 
MgSO4，7HsO0)，NaOH 溶液 (10%)，HCl 溶液 (6mol/L) ， 钙 指示 剂 (s)， 二 甲 酚 橙 
指示 剂 (0. 2% 水 溶液 )， 六 亚 甲 基 四 胺 (10% 溶液 )。 


【实验 步骤 】 

1. 0. 02mol/L EDTA 溶液 的 配制 

在 台秤 上 称 取 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 3. 8g， 溶 解 于 300 一 400mL 温水 中 ,稀释 至 500mL， 
如 浑浊 ， 应 过 滤 ， 转 移 至 500mL 细 口 瓶 中 ， 摇 匀 。 

2. 以 CaCOs 为 基准 物 标 定 EDTA 溶液 

(1) 0. 02mol/L 钙 标 准 溶液 的 配制 

准确 称 取 0. 4 一 0. 5g 碳酸 钙 于 250mL 烧杯 中 ， 盖 上 表面 荔 ， 加 水 润 湿 ， 再 从 杯 嘴 边 
逐 滴 加 入 数 毫 升 6imol/L HCI 溶液 ， 边 滴 加 边 搅拌 至 完全 溶解 为 止 ， 待 冷却 后 定量 转移 至 
250mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(2) 用 钙 标 准 溶液 标定 EDTA 溶液 

用 移 液 管 移 取 25. 00mL 钙 标 准 溶液 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 约 25mL 水 ，2mL 镁 
溶液 ，5mL 10% NaOH 溶液 及 适量 钙 指 示 剂 ， 摇 匀 后 ， 用 EDTA 溶液 滴定 至 溶液 从 红色 
变 为 蓝 色 ， 即 为 终点 。 

3. 以 ZnO 为 基准 物 标定 EDTA 溶液 〈 选 做 ) 

(1) 和 锌 标准 溶液 的 配制 

准确 称 取 在 800 一 1000C 灼 烧 过 的 基准 物 ZnO 0.5~0. 6g 于 100mL 烧杯 中 ， 用 少量 
水 润 湿 ， 然 后 逐 滴 加 入 6mol/L HCI 溶液 ， 边 加 边 搅拌 至 完全 溶解 为 止 ， 然 后 ， 定 量 转移 
至 250mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 刻度 并 摇 匀 ， 贴 上 标签 。 

(2) 用 锌 标准 溶液 标定 EDTA 溶液 

移 取 25. 00mL 锌 标准 溶液 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 约 30mL 水 ，2 一 3 滴 二 甲 酚 橙 指 
示 剂 ， 先 加 1 : 1 氮 水 至 溶液 由 黄色 刚 变 为 橙色 ， 然 后 滴 加 10% 六 亚 甲 基 四 胺 至 溶液 呈 稳 
定 的 紫红 色 再 多 加 3mL， 用 EDTA 溶液 滴定 至 溶液 由 红 紫 色 变 为 亮 黄 色 ， 即 为 终点 。 


【数据 处 理 】 
EDTA 溶液 的 标定 (CaCOs 作 基 准 物 质 ) 
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【练习 题 】 


1. 填空 题 
(1) 在 配 位 滴定 中 应 控制 适当 的 pPH， 由 EDTA 的 和 金属 离子 的 决 
定 ， 同 时 还 要 考虑 和 掩蔽 剂 -( 若 需要 掩蔽 ) 对 pH 的 要 求 。 


(2) 用 CaCOs 为 基准 物 ， 以 钙 指示 剂 为 指示 剂 标定 EDTA 溶液 时 ， 应 控制 溶液 的 酸 
度 为 “ ,类 原因 是 , ，，， 

(3) 用 ZnO 为 基准 物 ， 以 二 甲 酚 检 为 指示 剂 标定 EDTA， 溶 液 的 酸度 应 控制 
为 , 

2. 思考 题 

(1) 为 什么 通常 使 用 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 盐 配制 EDTA 标准 溶液 ， 而 不 用 乙 二 胺 四 
乙酸 ? 

(2) 以 HCI 溶液 溶解 CaCOs 基准 物 时 ， 操 作 中 应 注意 些 什么 ? 

(3) 配 位 滴定 法 与 酸 碱 滴定 法 相 比 ， 有 哪些 不 同 点 ? 操作 中 应 注意 哪些 问题 ? 








【实验 目的 】 
1. 掌握 EDTA 溶液 的 配制 及 浓度 的 标定 方法 。 
2. 了 解 水 硬度 的 表示 方法 。 
3. 掌握 配 位 滴定 法 测定 自来水 总 硬度 的 原理 和 方法 。 
4. 掌握 铬 黑 工 指示 剂 的 使 用 条 件 。 


【实验 原理 】 

水 的 总 硬度 测定 是 指 测定 水 中 Ca、Mg 总 量 。 除 总 硬度 外 还 有 和 钉 镁 硬度 表示 法 ， 该 法 
是 分 别 测定 Ca、Mg 含量 。 各 国 采用 的 硬度 单位 有 所 不 同 ， 目 前 我 国 常用 的 表示 方法 是 以 
度 () 计 ， 即 1L 水 中 含有 1l0mg CaO 称 为 二 。 本 实验 用 EDTA 配 位 滴定 法 测定 水 的 总 硬 
度 。 在 pH 10 的 氨 性 缓冲 溶液 中 以 铬 黑 工 为 指示 剂 ， 用 三 乙醇 胺 掩蔽 Fes+ 、Als+ 等 共存 
离子 ，Cu?+ 、Pb?+ 、Zn2+ 等 重金 属 离子 可 用 NazS 或 KCN 掩蔽 。 

(1) 水 的 总 硬度 的 测定 

水 的 硬度 主要 由 于 水 中 含有 钙 盐 和 镁 盐 ， 其 他 金属 离子 如 铁 、 铝 、 锰 、 锌 等 也 形成 硬 
度 ， 但 一 般 含量 甚 少 ， 测 定 工业 用 水 总 硬度 时 可 忽略 不 计 。 测 定 水 的 硬度 常 采用 配 位 滴定 
法 ， 用 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 盐 (EDTA ) 的 标准 溶液 滴定 水 中 Ca、Mg 总 量 ， 然 后 换算 为 相应 
的 硬度 单位 ， 我 国生 活 饮 用 水 卫生 标准 中 规定 硬度 (以 CaCOs 计 ) 不 得 超过 450 mg/L。 按 
国际 标准 方法 测定 水 的 总 硬度 的 方法 是 : 在 pH 三 10 的 NHs-NH4CI 缓冲 溶液 中 ， 以 铬 黑 
T(EBT) 为 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 紫红 色 变 为 纯 蓝 色 即 为 终点 。 

(2) 分 测 钙 、 镁 硬度 

可 控制 pH 值 于 12 一 13 之 间 (此 时 ，Mg?*1+ 以 氨 氧 化 镁 沉淀 析出 )， 选 用 钙 指 示 剂 进 
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行 测定 。 镁 硬度 可 由 总 硬度 减 去 钙 硬度 求 出 。 


【仪器 和 试剂 了 

仪器 : 滴定 管 ， 移 液 管 ， 电 子 天 平 ， 台 秤 。 

试剂 : 三 乙醇 胺 (1 : 2)， 铬 黑 工 指示 剂 (0.5%)， 钙 指示 剂 (s)，EDTA 
(s，A. R. )、CaCO3 (s，A.R. )，HCI (1 : 1) ，NH3s-NH4CI 缓冲 溶液 (pH 10)，Mg 溶 
液 (0.5% ，MgSO4 .7H2O)， 氢 氧化 钠 溶 液 (10%)， 水 样 。 


【实验 步骤 】 

1. 0.005mol/L EDTA 标准 溶液 的 配制 和 标定 

(1) 粗 配 EDTA 溶液 

在 台秤 上 称 取 lg EDTA 于 烧杯 中 ， 用 少量 水 加 热 溶解 ， 冷 却 后 转 入 500mL 试剂 瓶 
中 加 水 稀释 至 500mL。 

(2) 配制 0. 005mol/L 钙 标 准 溶液 

准确 称 取 CaCO3 基准 物 0. 13g 左右 ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 用 少量 水 先 润 湿 ， 盖 上 表 
面 焉 ， 慢 慢 滴 加 1 : 1 HCL 5mL， 待 其 全 部 溶解 后 ， 加 水 50mL， 微 沸 数 分 钟 以 除去 CO>， 
冷却 后 用 少量 水 冲洗 表面 下 及 烧杯 内 壁 ， 定 量 转移 至 250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
揪 匀 。 

(3) 标定 EDTA 溶液 

移 取 25. 00mL Ca2+ 标准 溶液 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 20mL 水 、2mL 镁 溶液 ， 再 
加 入 5mL 10% NaOH 溶液 ， 加 入 适量 固体 钙 指 示 剂 ， 摇 名， 立即 用 待 标定 的 EDTA 溶 
液 滴 定 至 溶液 由 紫红 色 ( 酒 红色 ) 变 为 纯 蓝 色 〈 紫 蓝 色 )， 即 为 终点 。 平 行 标定 3 次 ， 计 
算 EDTA 溶液 的 准确 浓度 。 

2. 自来水 总 硬度 的 测定 

移 取水 样 50mL 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 1 一 2 滴 1:1HCI， 微 沸 数 分 钟 以 除去 
COs:， 冷 却 后 ， 加 入 3mL 1 : 1 三 乙醇 胺 (若水 样 中 含有 重金 属 离子 ， 则 加 入 lmL 2% 
NazS 浴 液 掩蔽 ) 、5mL 氨 性 缓冲 溶液 、 适 量 铬 黑 工 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶 
液 由 紫红 色 变 为 纯 蓝 色 ， 即 为 终点 。 平 行 测定 3 次 ， 计 算 水 的 总 硬度 ， 以 ”(CaO) 表示 
分 析 结 果 。 

3. 钙 硬 度 和 镁 硬度 的 测定 

取水 样 50mL 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 4mL 10% NaOH 溶液 ， 摇 匀 ， 再 加 入 0. 01g 
左右 钙 指 示 剂 ， 播 匀 后 用 0. 005mol/L EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 酒 红色 变 为 纯 蓝 色 即 
为 终点 。 计 算 钙 硬度 。 由 总 硬度 和 和 钙 硬 度 求 出 镁 硬度 。 


【注意 事项 】 

(1) 当 水 样 中 Mg 六 含量 较 低 时 ， 铬 黑 工 指示 剂 终点 变色 不 够 敏锐 ， 可 加 入 一 定量 的 
Mg 一 EDTA 混合 液 以 增加 溶液 中 Mg** 含量 ， 使 终点 变色 敏锐 。 

(2) 指示 剂 最 好 在 滴定 开始 前 加 入 。 

(3) 铬 黑 工 与 Mg: 显 色 灵 敏 度 高 ， 与 Ca*+ 显 色 灵 敏 度 低 ， 当 水 样 中 Ca2+ 含量 高 而 
Mg” 很 低 时 ， 得 到 不 敏锐 的 终点 ， 可 采用 K-B 混合 指示 剂 。 
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【数据 处 理 】 
1. EDTA 溶液 的 标定 (CaCOs 作 基 准 物 质 ) 
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【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 配制 EDTA 标准 溶液 时 ， 一 般 是 用 分 析 纯 的 上 DTA-2Na，。，2H2O 〇 先 配 制 成 近似 
浓度 的 溶液 ， 然 后 以 Zn 为 基准 物 标 定 其 浓度 。 滴 定 是 在 pH 值 约 为 10 的 条 件 下 ， 以 


为 指示 剂 进行 的 。 终 点 时 ， 溶液 由 色 变 为 色 。 
(2) 贮存 EDTA 标准 溶液 应 选用 ， 若 用 贮存 更 好 ， 以 免 
EDTA 与 玻璃 中 的 金属 离子 作用 。 
(3) 测定 水 的 总 硬度 时 用 掩 南 Fe3* 、AlT 等 少量 共存 离子 。 
2. 选择 题 


(1) 取 100.0mL 水 样 测定 水 的 硬度 时 ， 耗 去 0.01500mol/L EDTA 标准 溶液 
20. 10mL， 则 用 CaO 表示 水 的 硬度 (mg/L) 为 。[ 已 知 MCCaO) 王 56. 00g/mol] 


A. 168. 8 B. 337.7 OC: 16. 68 D: 38.77 
(2) 下 列 因 素 中 可 以 使 配 位 滴定 突 跃 范围 变 小 的 是 。 

A. 增加 和 氧 离子 浓度 B. 增 大 EDTA 的 浓度 

C. 增 大 金属 离子 浓度 D. 减 小 EDTA 的 酸 效应 系数 


(3) 在 配 位 滴定 中 ， 下 列 有 关 酸 效应 的 叙述 ， 正 确 的 是  _。 

A. 酸 效应 系数 愈 大 ， 配 合 物 的 稳定 性 愈 大 

B.， 酸 效应 系数 愈 小 ， 配 合 物 的 稳定 性 愈 大 

C. pH 愈 大 ， 酸 效应 系数 愈 大 

D. 酸 效应 系数 愈 大 ， 配 位 滴定 曲线 的 pM 突 跃 范围 愈 大 

3. 思考 题 

(1) 配 位 滴定 中 为 什么 要 加 入 缓冲 溶液 ? 

(2) 用 EDTA 法 怎样 测定 水 的 总 硬度 ? 铬 黑 工 指示 剂 是 怎样 指示 滴定 终点 的 ? 
(3) 如 果 对 硬度 测定 中 的 数据 要 求 保留 两 位 有 效 数 字 ， 应 如 何 量 取 50mL 水 样 ? 


we 


”CE 铁 、 铝 混合 液 中 铁 、 铝 合 量 的 ; 





【实验 目的 】 
1. 掌握 配 位 滴定 中 返 滴定 法 的 应 用 及 相关 计算 。 
2. 掌握 通过 控制 溶液 酸度 ， 用 EDTA 连续 滴定 多 种 金属 离子 的 原理 和 方法 。 
3. 了 解 磺 基 水 杨 酸 、 二 甲 酚 橙 指示 剂 的 使 用 条 件 及 颜色 变化 。 


【实验 原理 】 

在 很 多 矿物 、 岩 石 及 某 些 工业 产品 〈 如 水 玻璃 等 ) 中 Fe 和 Al 常常 是 共存 的 ， 而 Fe、 
Al 含量 是 其 中 一 个 测定 项 目 ， 由 于 Fes* 、Al3* 都 能 与 EDTA 形成 稳定 的 1: 1 配合 物 ， 
其 lgK 分 别 为 25. 1 和 16.3， 由 于 二 者 的 lgK 相差 很 大 ， 所 以 可 以 利用 酸 效 应 ， 控 制 不 
同 的 酸度 ， 在 同一 份 溶液 中 进行 连续 滴定 。 
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滴定 时 ， 先 调节 溶液 的 pH 为 1.5 一 2， 再 将 溶液 加 热 至 60 一 70C ， 以 磺 基 水 杨 酸 为 
指示 剂 ， 用 EDTA 溶液 滴定 Fe*” ; 然后 定量 加 入 过 量 的 EDTA 溶液 ， 调 节 溶 液 的 pH 为 
4， 煮 沸 ,， 待 Al3 7 与 EDTA 配 位 反应 完全 后 ， 用 六 亚 甲 基 四 胺 调节 溶液 pH 为 5~~6， 以 
二 甲 酚 橙 为 指示 剂 ， 用 和 锌 标准 溶液 滴定 过 量 的 EDTA， 从 而 分 别 求 出 Fes*+ 、Als” 的 
含量 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 50mL 酸 式 滴定 管 ，25mL 移 液 管 ，250mL 容量 瓶 ，250mL 锥 形 瓶 ，100mL 烧 
杯 ，500mL 试剂 瓶 ， 量 简 ， 台 秤 ， 电 子 天 平 ， 精 密 pH 试纸 等 。 

试剂 EDTA 二 钠 盐 (A.R. )， 磺 基 水 杨 酸 指示 剂 (10%)， 二 甲 酚 橙 指 示 剂 
(0.2%)， 锌 基准 试剂 六 亚 甲 基 四 胺 溶液 (200g/L);-NH3，*，H2O 〇 (6mol/L)，HCl 
(6mol/L)，Fe+ 、Al3+ 泥 合 液 (各 约 0. 010mol/L)。 


【实验 步骤 】 

1. 0. 01mol/L 锌 标准 溶液 的 配制 

准确 称 取 基准 物质 锌 约 0. 17g 于 小 烧杯 中 ， 加 6mol/L HCI 溶液 smL， 立 即 盖 上 表面 
三 (必要 时 可 小 火 加 热 溶 解 )。 溶 解 后 ， 加 适量 水 稀释 ,定量 转移 至 250mL 容量 瓶 中 ， 稀 
释 至 刻度 并 摇 匀 。 计 算 锌 标准 溶液 的 浓度 。 

2. 0. 01mol/L EDTA 标准 溶液 的 配制 

称 取 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 1. 9g， 溶 于 100mL 蒸 馅 水 中 ,溶解 后 ， 定 量 转移 至 500mL 
试剂 瓶 中 ， 再 加 入 400mL 蒸 馅 水， 摇 匀 备用 。 如 有 浑浊 ， 应 过 滤 。 

3. EDTA 标准 溶液 的 标定 

准确 移 取 25. 00mL 锌 标准 溶液 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 用 少量 水 稀释 ， 加 入 3 滴 二 甲 酚 
橙 指示 剂 。 然 后 滴 加 200g/L 六 亚 甲 基 四 胺 至 溶液 呈 稳 定 的 红色 后 ， 再 过 量 5mL。 用 
EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 红色 变 为 黄色 时 为 终点 。 平 行 测定 3 次 。 

根据 滴定 中 消耗 EDTA 溶液 的 体积 和 锌 标准 溶液 的 浓度 ， 计 算 EDTA 溶液 的 浓度 。 

4. 铁 铝 混合 液 中 铁 、 铝 含量 的 测定 

(1) 铁 含 量 的 测定 

准确 移 25. 00mL 铁 铝 混 合 液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 用 6mol/L NHs .HzO 和 
6mol/L HCI 调节 试 液 的 pH 为 1. 5~~2。 然 后 加 热 至 60~70C， 滴 加 10 滴 磺 基 水 杨 酸 指 
示 剂 ， 这 时 溶液 呈 紫 红色 ， 以 0. 01mol/L EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 紫红 色 变 为 黄色 
即 为 终点 。 记 下 消耗 EDTA 溶液 的 体积 Vi， 平行 测定 3 次 (溶液 勿 倒 ， 用 于 后 续 铝 含量 
测定 ) 。 

(2) 铝 含量 的 测定 

在 测定 Fes+ 后 的 溶液 中 ， 用 滴定 管 准 确 加 入 30. 00mL EDTA 标准 溶液 ， 滴 加 六 亚 
甲 基 四 上 胺 溶液 至 溶液 pH 为 3. 5 一 4， 者 沸 2min， 稍 冷 ， 用 六 亚 甲 基 四 胺 溶液 调节 pH 为 
5 一 6， 再 过 量 5mL。 滴 加 6 一 8 滴 二 甲 酚 橙 指示 剂 ， 以 锌 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 紫 红色 为 
终点 ， 记 下 消耗 锌 标准 溶液 的 体积 V 。Fes+ 、Al3+ 混合 液 平行 测定 3 次 。 

根据 滴定 时 消耗 EDTA 标准 溶液 的 体积 和 锌 标准 溶液 的 体积 ， 分 别 计算 原始 液 中 
Fes+ 和 Ali 含量 (g/L)。 
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【注意 事项 】 

1. 由 于 铁 、 铝 易于 水 解 ， 所 以 没有 沉淀 的 铁 、 铝 混合 液 ， 其 酸度 必然 是 比较 高 的 ， 
取 多 少 体积 的 试 液 视 Fes+ 、Al3* 含量 而 定 。 

2. EDTA 与 金属 离子 配 位 反应 速率 较 慢 。 必 须 按 操作 规程 适当 加 热 ， 并 控制 滴定 速 
度 。 接 近 终 点 时 ， 要 充分 摇动 ， 缓 慢 滴定 ， 避 人 免 过 量 。 

3. 测定 Fe 时 ， 指 示 液 磺 基 水 杨 酸 的 用 量 不 宜 多 ， 以 防 它 与 Al3+ 间 的 配 位 作用 而 
导致 测定 结果 偏 低 。 

4. 反应 酸度 过 高 ， 滴 定 终点 变化 缓慢 ; 当 pH 二 2.5 时 ,会 由 于 热 溶液 中 Fes+ 水 解 
而 无 法 测定 。 

5. 用 精密 pH 试纸 检验 溶液 pH 值 时 ， 为 避免 带 出 试 液 引 起 损失 ， 可 先 在 烧杯 中 用 一 
份 试 液 做 调节 试验 ， 记 下 需要 加 入 试剂 的 体积 。 正 式 测定 时 加 入 相同 体积 的 试剂 即 可 。 


【数据 处 理 】 
1. 计算 Zn 标准 溶液 的 浓度 
区 m(Zn) 
c(Zn) i ) ww 250.0 
nT000 


式 中 ，c (Zn) 为 Zn 标准 溶液 的 浓度 ，mol/L; m(Zn) 为 Zn 的 质量 ，g; M(Zn) 为 
Zn 的 摩尔 质量 ，g/mol。 
2. EDTA 标准 溶液 的 标定 


opt A Cod CZ) 


V(EDTA) 


式 中 ,，c(EDTA) 为 EDTA 标准 溶液 的 浓度 ，mol/L; V(Zn) 为 Zn 标准 溶液 的 体 
积 ，mL; V(EDTA) 为 消耗 EDTA 溶液 的 体积 ，mL。 















V(Zn)/mL 





V(EDTA)( 终 读数 )/mL 
V(EDTA)( 初 读数 )/mL 
V(EDTA)/mL 





(EDTA)/(mol/L) 
平均 浓度 5 (EDTA)/(mol/L) 
相对 平均 偏差 








3. 原始 液 中 Fe 和 Al 含量 的 测定 (g/L) 
c(EDTA)VIM(Fe) 


pl(Fe)= V 
(RD = [c(EDTA) X 30. 00—c(Zn)V; ]M(CAD) 
人 a 


式 中 ，p(Fe) 为 混合 液 中 Fe 的 质量 浓度 ，g/L; p(Al) 为 混合 液 中 Al 的 质量 浓度 ， 
g/L; c(EDTA) 为 EDTA 标准 溶液 的 浓度 ，mol/L; Vi 为 滴定 Fe 时 消耗 EDTA 标准 溶 
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液 的 体积 ，mL; V2 为 滴定 Al 时 消耗 Zn 标准 洲 液 的 体积 ，mL; V 为 所 移 取 的 铁 铝 混合 
液 的 体积 ，mL; M(Fe) 为 Fe 的 摩尔 质量 ，g/mol; M(Al1) 为 Al 的 摩尔 质量 ，g/mol。 





Vs(Zn)/mL 

(EDTA)/(mol/L) 

PAD] CD WE 
Fe 的 平均 质量 浓度 / (g/L) 

Al 的 平均 质量 浓度 / (g/L) 

Fe 相对 平均 偏差 

Al 相对 平均 偏差 











【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 浓度 为 0. 02mol/L 的 金属 离子 M 能 被 EDTA 准确 滴定 的 条 件 是 
(2) EDTA 配合 物 的 条 件 稳定 常数 Ki 随 溶液 的 酸度 而 变化 ， 溶 液 的 酸度 越 高 ， 


EDTA 的 酸 效 应 系数 越 ; K't 越 ， 滴 定时 pM 突 跃 范围 
越 5 

(3) 标定 EDTA 溶液 时 ， 若 控制 pH 二 5， 常 选用 为 金属 离子 指示 剂 ; 若 
控制 pH 二 10， 常 选用 ”为 金属 离子 指示 剂 。 

2. 选择 题 


(1) 在 Fe3* 、Zn?* 共存 的 溶液 中 ， 用 EDTA 测定 Fe3* ， 要 消除 Zn2 的 干扰 ， 最 简 
便 的 方法 是 。 

A. 沉淀 分 离 法 B. 控制 酸度 法 C. 配 位 掩蔽 法 D. 离子 交换 法 

(2) 在 配 位 滴定 中 用 返 滴 定 法 测定 Al ， 关 在 pH 二 5~6 时 返 滴定 过 量 的 EDTA， 
应 选用 的 标准 溶液 为 。 _。 

A. Al3+ B. Ca?+ C. Zn2t D. Agt 

(3) 酸 效 应 曲线 不 能 回答 的 问题 是 _。 

A. 进行 各 金属 离子 滴定 时 的 最 低 pH 

B. 在 一 定 pH 范围 内 滴定 某 种 金属 离子 时 ， 哪 些 离子 可 能 有 干扰 

C. 控制 溶液 的 酸度 ， 有 可 能 在 同一 溶液 中 连续 测定 几 种 离子 

D. 准确 测定 各 离子 时 溶液 的 最 低 酸 度 

3. 思考 题 
(1) 配 位 滴定 法 测定 Al3+ ， 为 什么 采用 返 滴定 法 ? 
(2) 说 明 磺 基 水 杨 酸 和 二 甲 酚 橙 指示 剂 使 用 的 pH 条 件 和 终点 颜色 变化 。 
(3) 用 锌 滴定 EDTA 时 ， 可 选用 哪 几 种 指示 剂 ? 本 实验 中 用 锌 返 滴 定 EDTA 时 加 入 
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六 亚 甲 基 四 胺 溶液 的 作用 是 什么 ? 


E31 KMnO; 标准 溶液 的 配制 与 标定 





【实验 目的 】 
1. 掌握 KMnOs 标定 方法 。 
2. 了 解 KMnOs 自身 指示 剂 的 特点 。 


【实验 原理 】 

市 售 的 KMnO4 中 含有 少量 的 MnO* 和 其 他 杂质 ， 如 硫酸 盐 、 氯 化 物 及 硝酸 盐 等 。 
蒸馏 水 中 也 含有 微量 还 原 性 物质 ， 它 们 可 与 MnO 反应 而 析出 MnO(OH)。 (MnOs 的 水 
合 物 )， 产 生 的 MnO* 和 MnO(OH)s 又 能 进一步 促进 KMnO4 的 分 解 。 光 线 也 能 促进 它 
分 解 ， 因 此 ，KMnO 标准 溶液 不 能 用 直接 法 配制 。 

标定 KMnO 溶液 的 基准 物质 很 多 ， 有 NazCzO4 、(NHs)zFe(SOs)s*6HsO (俗称 摩尔 
盐 )、H2;CsO4*2H2O、AszO3 和 纯 铁丝 等 ， 其 中 NazCzO4 不 含 结晶 水 ， 容 易 提 纯 ， 没 有 
吸湿 性 ， 因 此 是 常用 的 基准 物质 。 

在 酸性 溶液 中 ，Cs O04 与 MnOy 按 下 式 反应 : 

2MnOy 十 5Cz O03 十 16H+ 一 -> 2Mn2+ 十 10CO: 个 十 8H2O 

此 反应 在 室温 下 进行 很 慢 ， 必 须 加 热 至 75 一 85C ( 瓶 口 大 量 冒 烟 )， 以 促进 反应 的 进 
行 。 但 温度 也 不 宜 过 高 ， 否 则 容易 引起 草酸 分 解 : 

H2:C:O0s 一 ~ HzO 十 CO ‘+COt 

在 滴定 中 ， 最 初 几 滴 KMnO4 即使 在 加 热 的 情况 下 ， 与 CO4 反应 仍然 很 慢 ， 一 旦 
溶液 中 产生 Mn?+ 以 后 ， 反 应 速率 才 逐 渐 加 快 ， 这 是 因为 Mn2 对 反应 有 催化 作用 。 

在 滴定 过 程 中 ， 必 须 保持 一 定 的 酸度 ， 否 则 容易 产生 MnO; 沉淀 ， 引 起 误差 。 调 整 
酸度 要 使 用 硫酸 ， 因 盐酸 中 CI- 有 还 原 性 ， 硝 酸 中 NO; 又 具有 氧化 性 ， 醋 酸 太 弱 ， 不 能 
达到 所 需 的 酸度 ， 所 以 都 不 适用 。 一 般 滴定 开始 的 最 宜 酸 度 约 为 c(H+ ) 王 1mol/L。 在 酸性 
加 热 的 情况 下 KMnOs 溶液 分 解 ， 所 以 滴定 速度 不 宜 过 快 。 由 于 KMnO 溶液 本 身 具 有 特 
殊 的 紫红 色 ， 滴 定时 KMnOs 溶液 稍微 过 量 即 可 察觉 ， 故 KMnOs 自身 作为 指示 剂 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 50mL 酸 式 滴 定 管 ，250mL 容量 瓶 ，250mL 锥 形 瓶 ，lmL 移 液 管 ，20mL 移 
液 管 ，100mL 烧杯 。 

试剂 : NazCzO4(A.R. ，s)，H2SOs 溶液 (6mol/L), KMnO4 (A.R.,，s)。 


【实验 步骤 】 

1. 0.02mol/L KMnO 标准 溶液 的 配制 一 

在 台秤 上 称 取 KMnOs 固体 约 1. 6g 于 1L 烧杯 中 ， 加 500mL 燕 馏 水 使 其 溶解 ， 盖 上 表 
面授， 加 热 至 沸 并 保持 微 沸 状 态 约 1h， 其 间 可 补 加 一 定量 的 蒸馏水 ， 以 保持 溶液 体积 基本 
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不 变 。 冷 却 后 将 溶液 转移 至 棕色 瓶 内 ， 在 暗 处 放置 2 一 3 天 ， 然 后 用 G3 或 G4 砂 芯 漏 斗 过 波 
除去 MnO，* 等 杂质 ， 将 滤液 贮存 于 棕色 试剂 瓶 中 备用 。 此 外 ， 也 可 将 KMnOs 固体 溶 于 新 者 
沸 并 且 放 冷 的 蒸馏 水 中 ， 将 该 溶液 在 暗 处 放置 ?一 10 天 ， 用 砂 芯 漏斗 过 滤 备 用 。 

2. 0. 02mol/L KMn0Os 标准 溶液 的 标定 

准确 称 取 0.15 一 0. 20g NazCzO4 基准 物 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 新 鲜 蒸 饮水 
40mL， 使 之 溶解 ， 再 加 入 10mL 3mol/L HzSO4 溶液 ， 然 后 将 锥 形 瓶 置 水 浴 中 加 热 至 
75 一 85C 〈 刚 好 冒 蒸汽 ) ， 趁 热 用 待 标定 的 高 锰 酸 钾 溶 液 滴定 。 每 加 入 一 滴 KMnO4 溶液 ， 
都 要 摇动 锥 形 瓶 ， 使 KMnO4 颜色 褪去 后 ， 再 继续 滴定 。 由 于 产生 的 少量 Mn?1+ 对 滴定 反 
应 有 催化 作用 ， 使 反应 速率 加 快 ， 滴 定 速度 可 以 逐渐 加 快 ， 但 临近 终点 时 滴定 速度 要 减 
慢 ， 直 至 溶液 呈现 微 红色 并 持续 30s 不 褪色 即 为 终点 。 平 行 3 次 测定 。 记 录 滴 定 所 耗 用 
KMnO 溶液 的 体积 ， 按 下 式 计 算 KMnO4 溶液 的 浓度 ， 以 3 次 平行 测定 结果 的 平均 值 作 
为 实验 结果 。 

Fm(NazCz O4) 
M(NasCs OV (KMnO4) X10™3 
[M(NazC2 O04)=134. 00g/mol)] 

式 中 ，c(KMnOs) 为 KMnOs 浓度 ; m (NasCzO4) 为 NasCzO4 质量 ; M (NazCzOs) 

为 NazCzO4 的 相对 分 子 质量 ; V (KMnO4s) 为 滴定 NazsCz Os 时 消耗 KMnO4 溶液 的 体积 。 


【注意 事项 】 

1. KMnOs 色 深 , 液 面 弯 月 面 不 易 看 出 ， 读 数 时 应 以 液 面 的 最 高 线 为 准 〈 即 读 液 面 的 
边缘 ) 。 

2. 滴定 速度 不 能 太 快 ， 若 滴定 速度 过 快 ， 部 分 KMnO4 在 热 溶液 下 按 下 式 分 解 : 

4KMnO4s 十 2HzSO4 —> 4MnO; y 十 2K2zSO4 十 2H2O 十 3O2 个 

产生 MnOs ， 促 进 KMnOs 分 解 ， 增 加 误差 。 

3. 在 室温 下 ，KMn0Os 与 NazCzO4 之 间 反 应 速率 缓慢 ， 需 将 溶液 加 热 ， 但 温度 不 能 
太 高 ， 和 否则 引起 HzC2O4 分 解 : 

HzCzO4 一 > Hz2O 十 CO 个 十 CO 个 

4. KMnOs 滴定 终点 不 太 稳 定 ， 这 是 由 于 空气 中 含有 还 原 气体 及 灰尘 等 杂质 ， 能 使 

KMnOs 慢 慢 分 解 ， 而 使 微 红 色 消 失 ， 所 以 经 过 30s 不 褪色 即 可 认为 已 达 终 点 。 


【数据 处 理 】 


nm (NazCzO4 )/g 


Via /mL 
Vg/mL 
KMnO: 的 实际 消耗 量 V/mL 


c(KMnO,)/(mol/L) 


e (下 MnO ) 一 








(KMnOs)/ (mol/L) 
相对 偏差 
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【练习 题 】 





1. 填空 题 
(1) 以 NazCzOs 为 基准 标定 KMnOs 溶液 以 为 指示 剂 ， 由 色 变 为 
色 即 为 终点 。 

(2) 配制 KMnO 标准 溶液 应 采用 ; 为 了 避免 光 对 KMnO 溶液 的 催化 分 
解 ， 配 制 好 的 KMnO 溶液 应 贮存 在 中 ， 密 闭 保存 。 

(3) 盛 放 KMn0O4 溶液 的 烧杯 或 锥 形 瓶 等 容器 放置 较 久 后 ， 其 壁 上 常 有 棕色 沉淀 物 ， 
这 是 ， 用 洗涤 才能 除去 此 沉淀 。 

2. 选择 题 


(1) 下 列 操作 错误 的 是 _。 

A. 配制 NaOH 标准 溶液 用 量 简 取水 

B. MnO 标准 溶液 装 在 碱 式 滴定 管 中 

C. AgNO; 标准 溶液 贮 于 棕色 瓶 中 

D. 配制 碘 标 准 溶 液 时 将 碘 溶 于 少量 浓 KI 溶液 然后 再 用 水 稀释 

(2) 以 下 基准 物质 在 使 用 前 要 进行 处 理 ， 其 处 理 方法 错误 的 是 _。 


A. HCsO，，2H2O 置 于 空气 中 保存 B. NasCO; 在 约 300'C 干 燥 ; 
C. KzCrs O07 在 120'C 下 干燥 D. NaCl 置 于 空气 中 保存 
(3) 为 配制 KMnO4 标准 溶液 所 选用 KMn0Os 的 规格 应 该 是 _。 

A. 工业 纯 B. 分 析 纯 C. 化 学 纯 D. 超 纯 
3. 思考 题 


(1) 配制 KMnOs 标准 溶液 时 ， 为 什么 要 将 KMnO 溶液 煮沸 一 定时 间 并 放置 数 天 ? 
配 好 的 KMnO 溶液 为 什么 要 过 滤 后 才能 保存 ? 过 滤 时 是 否 可 以 用 滤纸 ? 

(2) 用 NazCzO4 为 基准 物 标 定 KMnO4 溶液 时 ， 应 该 注意 哪些 反应 条 件 ? 

(3) 装 过 KMnO 溶液 的 滴定 管 或 容器 ， 常 有 不 易 洗 去 的 棕色 物质 ， 这 是 什么 ”怎样 
除去 ? 


(EE 入 加 过 和 氧化 氢 合 量 的 测定 ， 





【实验 目的 】 

1. 掌握 KMnOs 标定 方法 。 

2. 掌握 KMnO 法 测定 HzO， 含 量 的 原理 和 方法 。 

3. 了 解 KMnO4 自身 指示 剂 的 特点 。 
【实验 原理 】 

Hz Oz 在 工业 、 生 物 、 医 药 等 方面 具有 广泛 的 用 途 。 它 在 酸性 溶液 中 是 强 氧 化 剂 ， 但 
遇 KMnO4 却 为 还 原 剂 。 

室温 条 件 下 ， 在 稀 硫 酸 溶液 中 过 氧化 氢 被 高 锰 酸 钾 定 量 地 氧化 生成 氧气 和 水 。 因 此 ， 
可 用 高 锰 酸 钾 法 测定 过 氧化 所 含量 ， 其 反应 式 为 : 
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5H2O: 十 2MnOy 二 6HT+ 一 > 2Mn2f+ 十 502 个 十 8H2zO 

滴定 时 加 入 KMnO 的 速度 不 能 太 快 ， 否 则 易 产 生 棕 色 MnO* 沉淀 ，MnO，* 又 可 促 
进 HzOs* 的 分 解 ， 增 加 测定 误差 。 滴 人 第 一 滴 KMnO 溶液 不 易 褪色 ， 待 Mn2+ 生成 后 ， 
由 于 Mn?+ 的 催化 作用 ， 加 快 了 反应 速率 ，- 故 能 顺利 地 滴定 到 终点 。 

测定 过 氧化 氨 时 ， 可 用 高 锰 酸 钾 溶 液 作 滴 定 剂 。 根 据 微 过 量 的 高 锰 酸 钾 本 身 紫红 色 显 
示 终 点 。 根 据 高 锰 酸 钾 的 浓度 和 滴定 所 耗 用 的 体积 ， 可 以 算出 溶液 中 过 氧化 氢 的 含量 。 

市 售 的 KMnOs 中 含有 少量 的 MnOs 和 其 他 杂质 ， 如 硫酸 盐 、 毛 化物 及 硝酸 盐 等 。 
蒸馏 水 中 也 含有 微量 还 原 性 物质 ， 它 们 可 与 MnO 反应 而 析出 MnO(OH)* (MnOs 的 水 
合 物 )， 产 生 的 MnOs 和 MnOC(OH) 又 能 进一步 促进 KMnOs 的 分 解 。 光 线 也 能 促进 它 
分 解 ， 因 此 ，KMnO 标准 溶液 不 能 用 直接 法 配制 。 

标定 KMnOs 溶液 的 基准 物质 很 多 ， 有 NasC2O041、(NH4)zFe (SO4)*。。6H2O ( 俗 
称 摩尔 盐 )、H。C;O04，2Hs。O、AszO3 和 纯 铁 丝 等 ， 其 中 NazCzO4 不 含 结晶 水 ， 容 易 提 
纯 ， 没 有 吸湿 性 ， 因 此 是 常用 的 基准 物质 。 

在 酸性 溶液 中 ，CzO4 与 MnO1 按 下 式 反应 : 

2MnO7 十 5C2O4 十 16H1+ 一 > 2Mn2+ 十 10CO: 个 十 8H2O 

此 反应 在 室温 下 进行 很 慢 ， 必 须 加 热 至 75~85'"C ( 瓶 口 大 量 冒 烟 )， 以 促进 反应 的 进 
行 。 但 温度 也 不 宜 过 高 ， 否 则 容易 引起 草酸 分 解 : 

HazCzO4 一 > HzO 十 CO 个 十 CO 个 

在 滴定 中 ， 最 初 几 滴 KMnOs 即使 在 加 热 的 情况 下 ， 与 CzO4 反应 仍然 很 慢 ， 一 旦 
溶液 中 产生 Mn2 以 后 ， 反 应 速率 才 逐 渐 加 快 ， 这 是 因为 Mn?+ 对 反应 有 催化 作用 。 

在 滴定 过 程 中 ， 必 须 保持 一 定 的 酸度 ， 否 则 容易 产生 MnOs 沉淀 ， 引 起 误差 。 调 整 
酸度 要 使 用 硫酸 ， 因 盐酸 中 CI- 有 还 原 性 ， 硝 酸 中 NO3 又 具有 氧化 性 ， 醋 酸 太 弱 ， 不 能 
达到 所 需 的 酸度 ， 所 以 都 不 适用 。 一 般 滴定 开始 的 最 适宜 酸度 约 为 c(HT ) 二 lmol/L。 在 酸 
性 加 热 的 情况 下 KMnOs 溶液 分 解 ， 所 以 滴定 速度 不 宜 过 快 。 由 于 KMnO4 溶液 本 身 具 有 
特殊 的 紫红 色 ， 滴 定时 KMn0Os 溶液 稍微 过 量 即 可 察觉 ， 故 KMnO4 自身 作为 指示 剂 。 


【仪器 和 试剂 

仪器 : 50mL 酸 式 滴定 管 ，250mL 容量 瓶 ，250mL 锥 形 瓶 ，lmL 移 液 管 ，25mL 移 
液 管 ，100mL 烧杯 。 

试剂 : NazCzO4 (A.R., s), KMnOs (A.R., s), H2SO4 (3mol/L), H;O» (30%), 


【实验 步骤 】 

1. 0. 02mol/L KMnO 标准 溶液 的 配制 

在 台秤 上 称 取 KMnOa 固体 约 1. 6g 于 1000mL 烧杯 中 ， 加 500mL 蒸馏水 使 其 溶解 ， 
盖 上 表面 下 ， 加 热 至 沸 并 保持 微 沸 状态 约 1h， 其 间 可 补 加 一 定量 的 蒸馏 水 ， 以 保持 溶液 
体积 基本 不 变 。 冷 却 后 将 溶液 转移 至 棕色 瓶 内 ， 在 暗 处 放置 2 一 3 天 ， 然 后 用 Gs 或 G4 砂 
忆 漏 斗 过 滤 除 去 MnOs 等 杂质 ， 将 滤液 贮存 于 棕色 试剂 瓶 内 备用 。 此 外 ， 也 可 将 KMnOs 
固体 溶 于 新 煮沸 过 并 且 放 冷 的 蒙 馅 水中， 将 该 溶液 在 暗 处 放置 7 一 10 天 ， 用 砂 芯 漏斗 过 滤 
备用 。 
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2. 0. 02mol/L KMnO 标准 溶液 的 标定 

准确 称 取 0. 15 一 0. 20g NazCsO4 基准 物 3 份 ， 分别 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 新 鲜 燕 
饮水 40mL 使 之 溶解 ， 再 各 加 入 10mL 3mol/L H; SOs 溶液 ， 然 后 将 锥 形 瓶 置 水 浴 中 加 热 
至 75~85C (刚好 冒 蒸汽 )， 趁 热 用 待 标 定 的 高 镭 酸 钾 溶 液 滴 定 。 每 加 入 一 滴 
KMn0O4 溶液 ， 都 要 摇动 锥 形 瓶 ， 使 KMnO4 颜色 褪去 后 ， 再 继续 滴定 。 由 于 产生 的 少量 
Mn?+ 对 滴定 反应 有 催化 作用 ， 使 反应 速率 加 快 ， 滴 定 速度 可 以 逐渐 加 快 ， 但 临近 终点 时 
滴定 速度 要 减 慢 ， 直 至 溶液 呈现 微 红色 并 持续 30s 不 褪色 即 为 终点 。 记 录 滴 定 所 耗 用 
KMn0O4 溶液 的 体积 ， 按 下 式 计 算 KMnOs 溶液 的 准确 浓度 ， 以 3 次 平行 测定 结果 的 平均 
值 作为 KMnO 标准 溶液 的 浓度 。 

Em(Naz C2 O41) 





EMOO Tt OG VR i 


LM (NasC2O4)=134. 00g/molj 

式 中 ，c (KMnO4) 为 KMnO 浓度 ，mol/L; m (NazsCzO4) 为 NazCzO4 质量 ，g; 
M(NasCzOi) 为 NazCzO4 的 摩尔 质量 ，g/ mol; V(KMnO4s) 为 滴定 NazCzO4 时 消耗 KMnO4 
溶液 的 体积 ，mL。 

3， 于 Os 含量 的 测定 

用 移 液 管 移 取 30% Hz O; 溶液 1.00mL， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 加 蒸馏 水 稀释 至 刻度 ， 
充分 摇 匀 。 然 后 用 移 液 管 移 取 25. 00mL 上 述 溶液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 30mL 蒸馏 
水 和 10mL 3mol/L HzSO4 溶液 ， 用 KMnOs 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 微 红色 ， 在 30 s 内 不 褪 
色 即 为 终点 。 记 录 滴 定时 所 消耗 的 KMnOs 溶液 的 体积 ,平行 测定 3 次 。 

按 下 式 计算 样品 中 HzOs 的 含量 


DKMnONV(KMnOs) X10-3 xX M(H; 0;) 
HzOs 含量 (g/100m1)= 一 一 一 X100 





[M(H;O;)=34. 02g/mol| 
式 中 ,，c (KMnO4) 为 KMnO 浓度 ，mol/L; M(HsOs) 为 HzOs 的 摩尔 质量 ，g/mol; 
V(KMnO4 ) 为 滴定 Hs Os 时 消耗 KMnOs 溶液 的 体积 ，mL。 


【注意 事项 】 

1. KMnOs 色 深 ， 液 面 弯 月 面 不 易 看 出 ， 读 数 时 应 以 液 面 的 最 高 线 为 准 〈 即 读 液 面 的 
边缘 ) 。 

2. 滴定 速度 不 能 太 快 ， 若 滴定 速度 过 快 ， 部 分 KMnOs 在 热 溶液 下 将 按 下 式 分 解 : 

4KMnOit+2H;SOs 一 > 4MnOs y +2K;: SO 十 2HzO 十 30O2> 个 

产生 MnO;， 促 进 HzO* 分 解 ， 增 加 误差 。 

3. 在 室温 下 ，KMn0Os 与 NazCzOi 之 间 反 应 速率 缓慢 ， 需 将 溶液 加 热 ， 但 温度 不 能 
太 高 ， 否 则 引起 HzCzO4 分 解 : 

Hz CO 一 ~ HzO 十 CO 个 十 CO 个 
4. KMnO4 滴定 终点 不 太 稳定 ， 这 是 由 于 空气 中 含有 还 原 气 体 及 灰尘 等 杂质 ， 能 使 
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KMnO 慢 慢 分 解 ， 而 使 微 红色 消失 ， 所 以 经 过 30 s 不 褪色 即 可 认为 已 达 终 点 。 
5. 市 售 HzO* 中 常 含有 少量 乙酰 葵 胺 或 尿素 等 作为 稳定 剂 ， 它 们 也 有 还 原 性 ， 妨 碍 
测定 。 此 时 应 采用 碘 量 法 测定 为 宜 。 


【数据 处 理 】 
1. KMnO4 标准 溶液 的 标定 


















项 目 
m(NazsC2O04)/g 
Vi/mL 
Va/mL 


KMnO 的 实际 消耗 量 V/mE 
c(KMnO4)/(mol/L) 





(KMnOs)/(mol/L) 
相对 平均 偏差 /% 





2. HO: 含量 的 测定 
项 目 1 


HsOs 的 实际 用 量 /mL 
KMnO 的 实际 消耗 量 /mL 


HzO 〇 ; 的 含量 /(g/100mL) 


HzO: 含量 的 平均 值 | 
相对 平均 偏差 /% 





























【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 高 锰 酸 钾 法 是 以 为 标准 溶液 的 氧化 还 原 滴 定 法 ， 此 法 需要 在 强酸 性 溶液 
中 进行 , 一般 用 _ 调整 酸度 ， 而 不 能 用 HCI 溶液 和 HNO; 溶液 。 

(2) KMnO 颜色 较 深 ， 读数 时 应 以 液 面 的 为 准 。 

(3) Hz O* 称 为 绿色 和 氧化剂 的 主要 原因 是 : 

2. 选择 题 


(1) 用 KMnOs 测定 HzOs 含量 ，H2Os 样品 的 体积 为 1. 00mL， 消 耗 0. 02017mol/L 
KMnO 标准 溶液 的 体积 为 17. 50mL， 则 样品 中 HO 的 含量 (g/L) 为 ” 。 [已 知 
M(H;O;)=34. 02g/molj 

A. 30.02 B. 3.002 C. 4.803 下 用. 04 

(2) 某 学 生 在 用 NazCzO4 标定 KMnO 溶液 浓度 时 ， 所 得 结果 偏 高 ， 原 因 主 要 是 。 

A. 将 NazCzO4 溶解 加 HzSO4 后 ， 加 热 至 沸 ， 稍 冷 即 用 KMnO 溶液 滴定 

B. 在 滴定 的 开始 阶段 ，KMnO 溶液 滴 加 过 快 

C. 终点 时 溶液 呈 较 深 的 红色 

D. 无 法 判断 

(3) 用 草酸 钠 作 基准 物 标 定 高 锰 酸 钾 标 准 溶液 时 ， 开 始 反应 速率 慢 ， 稍 后 ， 反 应 速率 
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明显 加 快 ， 这 是 ” 起 催化 作用 。 

A. HT B. MnOr Car Min2* D. CO; 

3. 思考 题 

(1) KMnOa 法 测定 Hz O* 含量 时 ， 滴 定 速度 太 快 会 对 结果 产生 什么 影响 ? 

(2) 用 高 锰 酸 钾 法 测定 HzO* 时 ， 为 何不 能 通过 加 热 来 加 速 反应 ? 

(3) 用 KMnO 法 测定 HzO，* 含量 时 ， 能 否 用 HNO3、HCl 或 HAc 来 调节 溶液 酸 
度 ? 为 什么 ? 


GEEEEE 铁 矿 石 中 全 铁 含量 的 测定 二 





【实验 目的 】 

1. 掌握 KCrsO7 标准 溶液 的 配制 及 使 用 。 
. 学 习 矿 石 试 样 的 酸 溶 法 。 
. 学 习 KCr;07; 法 测定 铁 的 原理 及 方法 。 
. 了 解 二 葵 胺 磺 酸 钠 指 示 剂 的 作用 原理 。 
. 对 无 冬 定 铁 法 有 所 了 解 ， 增 强 环保 意识 。 


【实验 原理 】 

用 盐酸 溶液 分 解 铁 矿石 后 ， 在 热 盐 酸 溶液 中 ， 以 甲 基 橙 为 指示 剂 ， 用 SnCls 将 Fes1 
还 原 为 Fez+ ， 并 过 量 1 一 2 滴 。 经 典 的 方法 用 HgCl 氧化 过 量 的 SnCl ， 除 去 Sn?” 的 干 
扰 ， 但 因 HgClz 会 造成 环境 污染 ， 本 实验 采用 无 冬 定 铁 法 。 还 原 反 应 为 : 

2FeCl; 十 SnCli 十 2Cl 一 一 > 2FeCli 十 SnCls 

用 甲 基 橙 指示 SnCls 还 原 Fes+ 的 原理 是 : Sn2+ 将 Fes* 还 原 后 ， 过 量 的 Sn2?” 可 将 甲 
基 橙 还 原 为 氢化 甲 基 橙 而 褪色 ， 不 仅 指 示 了 还 原 的 终点 ，Sn2+ 还 能 继续 使 氢化 甲 基 橙 还 
原 成 N,N- 二 甲 基 对 茶 二 胺 和 对 氨基 茶 磺 酸 ， 过 量 的 Sn?+ 则 可 以 消除 。 反 应 为 

(CHs)2: NCe Hs N—NC¢e HSOs Na 十 H+ 一 ~ (CH;); NG HNHNHCSH4SO Na 十 也 -一 一 > 
(CHs)*NC6eH4NH2z 十 NHzCeH4SOsNa 

以 上 反应 为 不 可 闭 反 应 ， 因 而 甲 基 橙 的 还 原 产物 不 消耗 KzCrzOy 。 

所 用 盐酸 溶液 的 浓度 应 控制 在 4mol/L。 如 果 盐 酸 浓 度 大 于 6mol/L，Sn2” 会 先 将 甲 
基 橙 还 原 为 无 色 ， 无 法 指示 Fes* 的 还 原 反应 ; 如 果 盐 酸 浓度 低 于 2mol/L， 则 甲 基 橙 褪色 
缓慢 。 

滴定 反应 为 : 

6Fe?+ 十 Cr2O02 十 14H1+ 一 > 6Fes+ 十 2Crs+ 十 7H2O 

滴定 突 跃 范围 为 0.93~~1. 34V， 使 用 二 苯胺 磺 酸 钠 为 指示 剂 时 ， 由 于 它 的 条 件 电位 为 
0.85V， 因 而 需 加 入 HsPO4 使 滴定 生成 的 Fes+ 生 成 Fe[(HPO4)z]  ， 而 降低 了 Fes+ / 
Fe?+ 电 对 的 电位 ， 使 滴定 突 跃 范围 为 0.71 一 1.34V， 此 时 二 苯胺 磺 酸 钠 便 是 一 个 适用 的 
指示 剂 ， 同 时 也 消除 了 Fes+ 的 黄色 对 终点 观察 的 干扰 。 
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cn 大 co hi 


当 矿 样 中 含有 CuCI)、As(CV)、TiCKN)、Mo(M)、Sb(CV) 等 离子 时 ， 均 可 被 
SnCls 还 原 ， 同 时 又 被 KCrs Oz; 氧化 , 干扰 铁 的 测定 。 

有 的 实验 教材 中 用 SnCls-HgCls-KsCrs Or 有 冬 法 测定 矿石 中 的 铁 ， 该 法 成 熟 ， 准 确 
度 高 ， 但 由 于 使 用 HgCl 了 ， 环 境 污染 比较 严重 。 而 被 列 为 铁 矿 石 分 析 国 家 标准 的 
SnClz-TiCls-KazCrz Oz 无 冬 法 ， 虽 然 克 服 了 有 冬 法 的 缺点 ， 但 实验 过 程 操 作 烦 琐 ， 有 时 现 
象 不 其 明显 。 本 方法 的 优点 是 : 过 量 的 氯 化 亚 锡 容易 除去 ， 重 铬 酸 钾 溶 液 比较 稳定 ， 滴 定 
终点 的 变化 明显 ， 受 温度 的 影响 (30C 以 下 ) 较 小 ， 测 定 的 结果 比较 准确 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 分 析 天 平 ， 常 量 滴定 仪器 (或 微量 滴定 仪器 )， 沙 浴池 。 

试剂 : 硫 磷 混 酸 (将 200mL 浓 硫 酸 在 搅拌 下 缓慢 注入 500mL 水 中 ,冷却 后 加 入 
300mL 浓 磷 酸 ， 混 匀 ), 浓 HCl，KsCrsO1 (A.R. )，10% SnCls 溶液 和 5% SnCl 溶液 
( 称 取 10g 氯 化 亚 锡 深 于 20mL 盐酸 中 ， 用 水 稀释 至 100mL)， 二 葵 胺 磺 酸 钠 (0. 5%)， 
甲 基 检 〈0. 1%), 铁 矿 石 试 样 。 


【实验 步骤 】 

1. 0. 01mol/L KCrzOy 标准 溶液 的 配制 

将 KzCrzOy 置 于 150C 的 烘箱 中 干燥 1h， 存 于 干燥 器 中 冷却 到 室温 ， 准 确 称 取 0. 70 
一 0. 80g 于 小 烧杯 中 ， 加 少量 蒸馏 水 溶解 后 转 人 250mL 容量 瓶 中 ， 用 蒸 饮水 定 容 ， 摇 匀 ， 
备用 。 

2. 铁 矿石 中 铁 含量 的 测定 (常量 法 ) 

准确 称 取 1.0 一 1.5g 铁 矿 石粉 试 样 于 250mL 烧杯 中 ， 用 少量 蒸馏水 润 湿 。 加 入 
20mL 浓 HCl, 滴 加 20 滴 10% 氮 化 亚 锡 溶 液 ， 盖 上 表面 生 ， 在 250 一 300C 沙 浴 上 加 热 至 
剩余 残渣 为 白色 或 接近 白色 (一般 3 一 5min 即 可 )， 表明 试 样 已 分 解 完 全 。 稍 冷 后 用 少量 
蒸馏水 冲洗 表面 亚 及 杯 壁 ， 冷 却 后 将 溶液 转移 至 250mL 容量 瓶 中 ， 用 共 馏 水 定 容 ， 摇 匀 ，。 

准确 移 取 试 样 溶液 25. 00mL 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 8mL 浓 HCI， 加 热 至 近 沸 ， 
加 入 5 滴 甲 基 橙 指示 剂 ， 边 摇动 锥 形 瓶 边 慢 慢 滴 加 10% SnCl 溶液 ， 当 溶液 由 橙 红色 变 
为 红色 时 ， 表 明 已 接近 Fes+ 的 还 原 终点 ， 再 慢 慢 滴 加 5%% SnCl 溶液 至 溶液 呈 浅 粉色 。 
若 摇动 锥 形 瓶 后 粉色 褪去 ， 说 明 SnCl* 已 过 量 ， 可 补 加 一 滴 甲 基 橙 以 除去 稍微 过 量 的 
SnCls ， 使 溶液 呈 浅 粉色 即 为 还 原 终 点 。 然 后 ， 立 即 用 水 流 冷却 ， 并 加 入 50mL 蒸馏 水 、 
20mL 硫 磷 混 酸 、4 滴 二 苯胺 磺 酸 钠 指示 剂 。 并 立即 用 KsCrsO7 标准 溶液 滴 至 出 现 稳 定 的 
紫色 ， 即 为 终点 。 平 行 滴定 3 次 ， 计 算 铁 矿石 中 铁 的 含量 。 

3. 铁 矿 石 中铁 含 量 的 测定 (微量 法 ) 

准确 称 取 0. 20 一 0. 30g 铁 矿 石粉 试 样 于 100mL 烧杯 中 ， 用 少量 蒸馏水 润 湿 。 加 入 
5mL 浓 HCL， 滴 加 5 滴 10%% 氧化 亚 锡 溶 液 ， 盖 上 表面 茵 ， 在 250~~300'C 沙 浴 上 加 热 至 剩 
余 残 渣 为 白色 或 接近 白色 (一 般 3 一 5min 即 可 )， 表 明 试 样 已 分 解 完 全 。 稍 冷 后 用 少量 莹 
馏 水 冲洗 表面 下 及 杯 壁 ， 冷 却 后 将 溶液 转移 至 50mL 容量 瓶 中 ， 用 蒸馏 水 定 容 ， 播 匀 。 

准确 移 取 试 样 溶液 2. 00mL 于 50mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 lmL 浓 HC1， 加 热 至 近 沸 ， 加 
入 2 滴 甲 基 橙 指示 剂 ， 边 摇动 锥 形 瓶 边 慢 慢 滴 加 10%% SnClz 溶液 ， 当 溶液 由 橙 红 色 变 为 
红色 时 ， 表 明 已 接近 Fes+ 的 还 原 终点 ， 再 慢 慢 滴 加 5% SnCls 溶液 至 溶液 旦 浅 粉 色 。 若 
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摇动 锥 形 瓶 后 粉色 褪去 ， 说 明 SnCl 已 过 量 ， 可 补 加 一 滴 甲 基 橙 以 除去 稍微 过 量 的 
SnCls ， 使 溶液 呈 浅 粉色 即 为 还 原 终 点 。 然 后 ， 立 即 用 水 流 冷 却 ， 并 加 入 8mL 蒸馏 水 、 
22mL 硫 磷 混 酸 、2 滴 二 茶 胺 磺 酸 钠 指 示 剂 。 并 立即 用 KsCrsO? 标准 溶液 滴 至 出 现 稳定 的 
紫色 ， 即 为 终点 。 平 行 滴定 3 次 ， 计 算 铁 矿石 中 铁 的 含量 。 


【注意 事项 】 

1. 分 解 铁 矿石 试 样 时 ， 加 热 至 近 沸 时 要 播 动 ， 避 免 沸 腾 。 若 试 样 中 铁 含量 较 高 ， 分 
解 后 溶液 呈 红 棕色 ， 应 滴 加 SnCls 溶液 使 溶液 变 为 黄色 ， 再 进行 后 续 实 验 更 佳 。 

2. 熔 矿 温度 要 严格 控制 。 通 常 铁 矿 在 250 一 300 加 热 3 一 5min 即 可 分 解 。 温 度 过 
低 ， 样 品 不 易 分 解 ; 温度 过 高 ， 时 间 太 长 ， 磷 酸 会 转化 为 难 溶 的 焦 磷 酸 盐 ， 在 350C 以 上 
凝 成 硬块 ， 影 响 滴定 终点 辨别 ， 并 使 分 析 结 果 偏 低 。 

3. 当 SnCl 过 量 时 ， 可 补 加 1 滴 甲 基 橙 ， 以 消除 稍微 过 量 的 SnClz ， 若 溶液 呈 浅 粉 
色 ， 即 为 还 原 终 点 。 若 补 加 1 滴 甲 基 橙 后 红色 立刻 褪去 ， 则 应 视 为 实验 失败 ， 需 重 做 。 

4. 在 硫 磷 混 酸 中 ，Fes+ /Fe2z+ 电 对 的 条 件 电 位 降低 ，Fe2+ 更 易 被 氧化 ， 为 防止 空气 
对 Fe2+ 的 氧化 造成 测定 误差 ， 应 立即 滴定 。 

5. 由 于 二 苯胺 磺 酸 钠 指 示 剂 也 要 消耗 一 定量 的 KzCrzO7 ， 故 不 能 加 得 太 多 。 指 示 剂 
必须 用 新 配制 的 ， 每 周 应 更 换 一 次 。 


【数据 处 理 】 
ee 
CC 
250. 
6c(KzGCrs Or VK2s Crs Or) .00 ;pepey 
25. 00 
eX 


mm 
[M(Fe)=55. 84g/mol, M(K:Cr;s O71)=294. 19g/molj 
式 中 ， c(K2 Crz O7 ) 为 KzCrzO7 浓度 ， mol/L:; V (Ks,Crz O7 ) 为 Kx Crz O7 溶液 的 体积 ， 
L; M(KsCrsO1) 为 KzCrzOy 的 摩尔 质量 ，g/ mol; M(Fe) 为 Fe 的 摩尔 质量 ，g/ mol。 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 用 溶液 溶解 铁 矿石 ;用 SnCl; 将 Fes+ 全 部 还 原 为 Fe** ， 离 子 反应 式 为 

， 过 量 的 SnCl 用 除去 。 

(2) 在 滴定 前 加 入 HsPO 的 作用 是 

(3) 以 下 是 测定 全 铁 的 实验 过 程 ， 请 将 各 步骤 相关 的 反应 产物 填写 于 方 框 中 ， 相应 溶 
液 的 颜色 写 在 线 上 

H; SOs-H;: PO#s 


Ed ee i 
颜色 


2. 选择 题 
(1) 用 KzCrzO7 法 滴定 Fe 六 时， 用 来 调节 溶液 酸度 的 酸 最 好 是 
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A. HsPO, B. H2SO, Cc. HCIl D. H3POs-H;SO4 混 酸 

(2) 在 lmol/L HsSOs 溶液 中 ，ES' (Cet+yCes+ = 二 1,44V,，E9' (Fes+ /Fe2+ ) 一 
0. 68V ， 以 Ce4+ 滴定 Fez+ 时， 最 适宜 的 指示 剂 为 ” 。 

A. 二 苯胺 磺 酸 钠 [LEe' (In) 王 0.84V] 

B. 邻 葵 氨 基 苯 甲酸 [E8"(In) 王 089V] 

C. 邻 二 氮 菲 - 亚 铁 [ES9'(In) 二 1. 06V] 

D. 硝 基 邻 二 氮 菲 - 亚 铁 [ES (In) 王 1.25V] 

(3) 用 2CrsO7r 法 测定 Fe 时 ， 若 SnCls 量 加 入 不 足 ， 则 导致 测定 结果 _。 

A. 偏 高 B. 偏 低 C. 不 变 D. 无 法 判断 

3. 思考 题 

(1) KazCrz 0O7 标准 溶液 采用 什么 方法 配制 ， 为 什么 ? 

(2) 用 SnCl 还 原 Fes+ 时 ， 为 何 要 在 加 热 而 又 不 能 沸腾 的 条 件 下 进行 ? 加 入 的 
SnCl* 量 不 足 或 过 量 会 给 测试 结果 带 来 什么 影响 ? 

(3) 本 实验 中 甲 基 橙 起 什么 作用 ? 


| 土壤 中 腐殖质 组 成 的 测定 





【实验 目的 】 
1. 学 会 从 土壤 中 提取 腐殖质 的 方法 。 
2. 学 会 用 重 铬 酸 钾 法 测定 土壤 中 腐殖质 的 含量 。 


【实验 原理 】 
土壤 腐殖质 是 土壤 有 机 质 的 主要 成 分 。 一 般 来 讲 ， 它 主要 是 由 胡 敏 酸 (HA) 和 富里 
酸 (FA) 所 组 成 的 。 不 同 的 土壤 类 型 ， 其 HA/FA 比值 有 所 不 同 。 同 时 这 个 比值 与 土壤 
肥力 也 有 一 定 关 系 。 因 此 ， 测 定 土壤 腐殖质 组 成 对 于 鉴别 土壤 类 型 和 了 解 土壤 肥力 均 有 重 
用 0. 1mol/L 焦 磷酸 钠 和 0. 1mol/L 氢 氧 化 钠 混合 浸 提 液 处 理 土壤 ， 能 将 土壤 中 难 溶 
于 水 和 易 溶 于 水 的 结合 态 腐殖质 配合 成 易 溶 于 水 的 腐殖质 钠 盐 ， 从 而 比较 完全 地 将 腐殖质 
提取 出 来 。 焦 磷酸 钠 还 起 脱 钙 作 用 ， 反 应 图 示 如 下 : 


Ge COONa 

COO COONa 

2R +2Nas Ps O01; 一 > 2R Ca B04 Mgy Py Or 
COC COONa 


M 
加 而 /一 L_cooNa 


取 一 部 分 浸出 液 测 定 碳 量 ， 作 为 胡 敏 酸 和 富里 酸 的 总 量 。 再 取 一 部 分 浸出 液 ， 经 酸化 
后 使 胡 敏 酸 沉淀 ， 分 离 出 沉淀 并 使 其 溶解 于 氢 氧 化 钠 中 ， 测 定 碳 量 作为 胡 敏 酸 的 含量 。 富 
里 酸 可 按 差 数 算出 。 碳 量 的 测定 采用 外 加 热 重 铬 酸 钾 氧 化 法 。 在 170 一 180C 条 件 下 ， 用 
过 量 的 标准 重 铬 酸 钾 的 硫酸 溶液 氧化 腐殖质 〈 碳 )， 剩 余 的 重 铬 酸 钾 以 硫酸 亚 铁 溶液 返 滴 
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定 ， 从 所 消耗 的 重 铬 酸 钾 的 量 计 算 有 机 质 含 量 。 测 定 过 程 的 化 学 反应 式 如 下 : 
2K>s Crz 07 十 3C 十 8HzSO4 一 > 2K2;SOs 十 2Crzs (SO4)3 十 3COs 十 8H2O 

KszCrzO07 十 6FeSO4 十 7HzSO 一 ~ 人 ?SO4 十 Crz(SO4)3 十 3Fez(SO4)3 十 7H2O 

本 实验 中 ， 由 于 土壤 中 腐殖质 氧化 率 平均 只 能 达到 90%， 故 须 乘 以 校正 系数 1. 1( 即 
100/90) 才能 代表 土壤 中 腐殖质 的 含量 。 由 于 本 实验 的 误差 较 大 ， 故 只 需 取 3 位 有 效 
数字 。 
【仪器 和 试剂 】 

仪器 ;水 浴 锅 ， 注射 简 ， 过 滤 用 装置 ， 常 量 滴定 仪器 。 

试剂 : 焦 磷酸 钠 和 和 氢 氧 化 钠 混 合 液 (其 浓度 均 为 0.1mol/L， pH 13， 使 用 时 新 配 )， 
H2zSO (3mol/L)，HzSO (0.0lmol/L), NaOH (0.02mol/L)，K2zCrOy (0.13mol/L )， 
FeSO 〈0. 10mol/L)， 邻 菲 嘿 林 指 示 剂 ( 称 取 硫 酸 亚 铁 0.695g 和 邻 非 哩 林 1.485g 溶 于 
100mL 水 中 ， 此 时 试剂 与 硫酸 亚 铁 形成 棕 红 色 配 合 物 [Fe(Cis Hs Ns3)3]** ) 。 


【实验 步骤 】 

1. 滤液 准备 

准确 称 取 通 过 0. 25mm 筛 孔 的 风干 土 样 2. 50g， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 用 移 液 管 准 
确 加 入 焦 磷 酸 钠 和 和 氢 氧 化 钠 混 合 液 50. 00mL， 振荡 5min， 塞 上 橡皮 塞 ， 然 后 静 置 
13 一 14h (控制 温度 在 20C 左 右 )， 旋 即 摇 匀 进行 干 过 滤 ， 收 集 滤 液 〈 一 定 要 清亮 ) 。 

2. 胡 敏 酸 和 富里 酸 总 碳 量 的 测定 

吸取 滤液 5. 00mL， 移入 250mL 锥 形 瓶 中 ,加 3mol/L HSO4 约 5 滴 (调节 pH 为 
7) 至 溶液 出 现 浑 浊 为 止 , 置 于 水 浴 锅 上 蔡 干 。 加 0.13mol/L (KzCrs Oy; ) 标准 溶液 
5. 00mL， 用 注射 简 迅 速 注入 浓 硫酸 5mL， 盖 上 小 漏斗 ， 在 沸水 浴 上 加 热 1 5min， 冷却 后 
加 蒸馏 水 50mL 稀释 ， 加 邻 菲 嘿 啉 指示 剂 3 滴 ， 用 0. 10mol/L 硫酸 亚 铁 滴定 ， 记 录 消 耗 
的 体积 Vi 。 

3. 胡 敏 酸 ( 碳 ) 量 的 测定 

吸取 上 述 滤液 25. 00mL 于 小 烧杯 中 ， 置 于 沸水 浴 上 加 热 ， 在 玻璃 棒 搅 拌 下 滴 加 
3mol/L HzSO 酸化 ( 约 30 滴 )， 至 有 和 架 状 沉淀 析出 为 止 ， 继 续 加 热 10min 使 胡 敏 酸 完全 
沉淀 。 过 滤 ， 以 0. 01mol/L Hz SO 洗涤 滤纸 和 沉淀 ， 洗 至 滤液 无 色 为 止 〈 即 富里 酸 完全 
洗 去 )。 以 热 的 0.02mol/L NaOH 溶解 沉淀 ， 溶 解 液 收 集 于 250mL 锥 形 瓶 中 (切忌 溶解 
液 损 失 )， 加 0. 13mol/L KCrs Os 标准 溶液 5. 00mL， 用 注射 人 简 迅速 注入 浓 硫 酸 5mL， 羡 
上 小 漏斗 ， 在 沸水 浴 上 加 热 15min， 冷 却 后 加 蒸馏 水 50mL 稀释 ， 另 加 邻 菲 嘿 林 指示 剂 3 
滴 ， 用 0. 100mol/L 硫酸 亚 铁 滴定 ， 记 录 消 耗 的 体积 Vs。 


【注意 事项 】 

1. 在 中 和 调节 溶液 pH 时 ， 只 能 用 稀 酸 ， 并 不 断 用 玻璃 棒 搅拌 溶液 ， 然 后 用 玻璃 棱 
酶 少许 溶液 放 在 pH 试纸 上 ， 看 其 颜色 ， 从 而 达到 严格 控制 pH。 

2. 蒸 干 前 必须 将 pH 调 至 7， 否则 会 引起 碳 损失 。 

3. 消 者 的 溶液 ， 颜 色 一 般 是 黄色 或 黄 中 稍 带 绿色 。 如 以 绿色 为 主 ， 说 明 重 铬 酸 钾 用 
量 不 足 ， 应 减少 土 样 重 做 。 
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【数据 处 理 】 
1. 腐殖质 ( 胡 敏 酸 和 富里 酸 ) 总 碳 量 (%) 二 


2 1 50. 00 
3|e(KCrOn xs. 00—6c(FeSOs )7 | X10™3 X500 XM(O) > 








X100% 
m 


2. 胡 敏 酸 碳 量 (%) 王 


2 1 50. 00 
可 | eGKecreOy)x5 0 一 计 c(FesOWV: | x10- 关 20 00 关 M(C) > 





X100% 


mm 


式 中 ，Vi 为 测 总 碳 量 时 待 测 液 滴定 用 去 的 硫酸 亚 铁 体积 ，mL; Vs 为 测 胡 敏 酸 碳 量 
时 待 测 液 滴定 用 去 的 硫酸 亚 铁 体积 ，mL; m 为 风干 土 样 的 质量 ，g; M(C) 为 碳 的 摩尔 
质量 ， 其 值 为 12. 01g/mol; 1. 1 为 氧化 校正 系数 。 

3. 窗 里 酸 左 (%) 二 腐殖质 总 碳 (%) 一 胡 敏 酸 碳 (%) 

4. HA/FA 二 胡 敏 酸 碳 (%)/ 富 里 酸 碳 (%) 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 土壤 腐殖质 主要 是 由 所 组 成 的 。 

(2) 本 实验 有 机 质 含量 以 为 指标 来 表示 , 以 法 来 测定 。 

(3) 本 实验 中 硫酸 亚 铁 溶液 的 作用 是 

2. 思考 题 

(1) 与 KMn0Os 法 比较 ,说明 KzCrzOy 法 的 特点 。 

(2) 土 样 消 素 时 为 什么 必须 严格 控制 温度 和 时 间 ? 

(3) 测定 腐殖质 总 量 和 胡 敏 酸 时 ， 都 是 蒸 干 后 用 K:CrzO 氧化 消 煮 进行 测定 的 ， 可 
否 不 蒸 干 测定 ? 怎样 测 ? 


GESEEZI 碘 和 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 的 配制 与 标定 





【实验 目的 】 

1. 掌握 I 标准 溶液 的 配制 及 标定 。 

2. 掌握 Naz Ss Os 标准 溶液 的 配制 及 标定 。 
【实验 原理 】 

用 升华 法 制 得 的 纯 Ez ， 可 以 用 直接 法 配制 成 了 的 标准 溶液 ， 但 是 1 易 挥发 ， 难 以 
准确 称 取 ， 所 以 一 般 仍 采用 间接 法 配制 。L 在 水 中 的 溶解 度 很 小 (20 时 为 1. 33X 
10-3molL) ， 一 般 先 将 一 定量 的 1 溶 于 过 量 的 KI 溶 液 中 ， 稀 释 至 一 定 体积 。 溶 液 贮 
存 于 棕色 试剂 瓶 中 ， 放 置 暗 处 保存 。Lz 溶液 具有 腐蚀 性 ， 贮 存 和 使 用 时 应 避免 与 橡皮 
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塞 和 橡皮 管 接 触 。 

TI: 标准 溶液 的 浓度 常用 AszOs 基准 物质 标定 ， 也 可 用 已 标定 好 的 NazSzOs 标准 溶液 
标定 。AszOs (俗称 厢 ， 剧 毒 ， 操 作 时 须 十 分 小 心 ) 难 溶 于 水 ， 易 溶 于 碱 性 溶液 中 ， 生 
成 亚 砷 酸 盐 : 

AszsO0;3 十 6O0H ”一 > 2AsO3- 十 3H;O 
以 NaHCOs 调节 溶液 pH 8， 再 用 I 溶液 滴定 AsO3 ， 其 反应 为 : 
AsO 十 I 十 Hz2O0 一 > AsO0i 十 2I 一 十 2 了 HT+ 

此 反应 是 可 逆 的 ， 在 中 性 或 微 碱 性 溶液 中 ， 反 应 能 定量 地 向 右 进 行 ; 在 酸性 溶液 中 ， 
AsOis” 能 氧化 本 而 析出 LT 。 

结晶 的 硫 代 硫 酸 钠 (NazSzOs。5H2zO) 一 般 都 含有 少量 的 S、NazsSO3、Naz SOs 等 
杂质 ， 容 易 风 化 和 潮解 ， 因 此 不 能 采用 直接 法 配制 其 标准 溶液 。 同 时 ，NasS; Os 溶液 易 
受 微生物 、 空 气 中 的 氧 以 及 溶解 在 水 中 的 CO 影响 而 分 解 。 

Nasz S» O; Nas SO; 十 Sy 
SO 本 十 CO 十 H20 一 > HSO3 十 HCO; 十 Sy 
2S> 国 必 本 十 Os SR 2S0O5" 十 稚 y 

为 此 ， 配 制 Nas Ss Os 标准 溶液 时 应 用 新 煮沸 冷却 的 蒸 饮 水 ， 并 加 入 少量 Nas CO， 
(0. 02%) 使 溶液 呈 微 碱 性 ， 以 防止 其 分 解 。 溶 液 应 避 光 和 热 ， 存 放 在 棕色 试剂 瓶 中 ， 置 
暗 处 。 

标定 Naz Ss O3 溶液 的 基准 物 有 KBrOs 、K2zCrz0Oy 、Cu2+ 等 。 标 定 操 作 采 用 滴定 碘 
法 ， 即 在 弱酸 性 溶液 中 ， 和 氧化剂 与 二 作用 析出 I2: 

BrOs 十 61 十 6H7 一 > 3I2 十 Br 一 十 3H2O 
Cr2O03 十 61- 十 14H+ 一 > 31» 十 2Cr3 王 十 7H2O 〇 
2Cu2+ 二 41 一 > 2Culy 十 I 
析出 的 I 再 用 Naz SO 〇 3 溶液 滴定 : 
1» 十 2S2 O03 一 一 > 2I 一 十 Sa Os 


【仪器 和 试剂 

仪器 : 分 析 天 平 ， 托 盘 天 平 ， 滴 定 管 〈50mL) ， 试 剂 瓶 (500mL)， 移 液 管 (25mL) ， 
容量 瓶 〈250mL) ， 锥 形 瓶 (250mL)， 烧 杯 ， 量 简 ， 棕色 试剂 瓶 。 

试剂 : I 单质 ，AssO3 基准 物质 ，K? Crz Oz 基准 物质 ，KI(s)，NasCOs(s)，NaOH 
(6mol/L)，NazsSsO3 (0.1mol/L)，NaHCOs (s)，KI (20%), 淀粉 (0.5%),， 盐酸 
(6mol/L)，H2O。 (30%)， 氨水 (1 : 1)， 醋 酸 (1 :1), NH4HF。 (20%)，KSCN 
(10%)， 酚 枉 指 示 剂 。 


【实验 步骤 】 
1. lz 标准 溶液 的 配制 及 标定 
(1) 配制 
称 取 3. 3g Iz 和 5g KI， 置 于 研 钵 中 (在 通风 橱 中 操作 ) ， 加 入 少量 水 研磨 ， 待 T 全 部 
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溶解 后 ， 将 溶液 转 人 棕色 试剂 瓶 中 。 加 蒸馏 水 稀释 至 250mL， 充 分 摇 匀 ， 放 暗 处 保存 ， 
作为 碘 储 备 液 。 用 移 液 管 准确 移 取 碘 储 备 液 25. 00mL 于 250mL 容量 瓶 中 定 容 。 

(2) 标定 

准确 称 取 AszOs 基准 物质 1. 2g (准确 至 0.1mg)， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 10mL 
6mol/L NaOH， 温 热 溶 解 ， 然 后 滴 加 2 滴 酚 酝 指 示 剂 ， 用 6mol/L HCI 溶液 中 和 至 溶液 
刚好 变 无 色 ， 再 加 入 2~3g NaHCOs， 搅 拌 使 之 溶解 。 定 量 转移 至 250mL 容量 瓶 中 定 容 ， 
摇 匀 。 移 取 25. 00mL 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 50mL 蒸馏 水 、5g NaHCO3、2mL 淀粉 指 
示 剂 ， 用 了 溶液 滴定 至 稳定 的 蓝 色 ， 保 持 30 s 不 褪色 即 为 终点 。 记 录 滴 定 剂 消耗 的 体积 。 
平行 测定 3 次 。 计 算 公 式 : 

m(AssO3) 、 25.00 
2 A Oa 250. 00 

V(Iz)X10-? 
[LM(As;O;)=197. 84g/molj 

式 中 ，c (12) 为 了 溶液 的 浓度 ，molL; V(12) 为 了 溶液 的 体积 ，mL; M(AszOs ) 
为 AszOs 的 摩尔 质量 ，g/mol; m (As2O3) 为 AszOs 的 质量 ，g。 

2.，Naz SsO3 标准 溶液 的 配制 及 标定 

(1) 配制 

称 取 25g Naz S。 O03，5H2O 〇 于 烧杯 中 ， 加 入 300 一 500mL 新 者 沸 经 冷却 的 蒸馏 水 。 溶 
解 后 ， 加 入 约 0. 1g NasCO3， 用 新 玫 沸 经 冷却 的 藻 馏 水 稀释 至 1 L， 贮 存 于 棕色 试剂 瓶 
中 ， 在 上 暗 处 放置 3 一 5 天 后 ， 作 为 NazSzOs 储备 液 〈 即 得 浓度 为 0. 1mol/L 的 NasSzO; 溶 
液 ， 可 在 其 中 加 入 少量 的 三 氯 甲 烷 ) 。 

(2) 标定 

@ 用 KzCcrzoOy 标定 ”KzCrzOy 标准 溶液 的 配制 : 称 取 KsCrsOz 0.13g“〈 准 确 至 
0. 1mg) 于 烧杯 中 ， 加 水 溶解 ， 定量 转移 至 250mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 色 。 
准确 计算 KCrsO7 的 浓度 。 


c(KsCrz O07)= 





5 一 


m(K;Crz O07) 
M(K;:Cr2 O07) X250.00X10™3 
LM(K;,Crz O71)=294.19g/mol] 

式 中 ，c (KsCrsO0;:) 为 KsCrs Os 溶液 的 浓度 ，mol/L; M (KsCrsO07) 为 KsCrs0O7 
的 摩尔 质量 ，g/mol; m (KsCrs Oz) 为 KsCrs Or 的 质量 ，g。 

NasS; O03 溶液 的 标定 : 准确 移 取 25. 00mL KCrzOr 标准 溶液 于 锥 形 瓶 中 ， 加 入 
5mL 6mol/L HCl 溶液 、5mL KI (20%) 溶液 ， 摇 匀 放 在 暗 处 5min， 待 反应 完全 后 ， 加 
入 100mL 蒸馏 水 ， 用 NazSz Os 溶液 滴定 至 淡 黄 色 ， 加 入 2mL 淀粉 指示 剂 ， 继 续 滴定 至 
溶液 呈现 亮 绿色 为 终点 。 记 录 所 消耗 NazSzOs 溶液 的 体积 , 平行 测定 3 次 。 计 算 
NazSz0Os 溶液 的 浓度 : 





6c (KsCrsO7)V (Ks Cr O7 ) 
VCNazSzO3) 
@ 用 纯 铜 标定 ” 纯 铜 标准 溶液 的 配制 : 准确 称 取 纯 铜 0. 2g (准确 至 0. lmg)， 置 于 
250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 6mol/L HCl, 在 摇动 下 逐 滴 加 入 2~3mL HzO*， (30%%) ( 勿 
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c(Naz Sz 0O3 ) 王 


太 多 )， 至 金属 铜 分 解 完 全 。 加 热 ， 将 多 余 的 Hz O* 分 解 赶 尽 ， 然 后 定量 转移 至 250mL 容 
量 瓶 中 ， 定 容 揪 义 即 可 。 

Naz SO 溶液 的 标定 : 准确 移 取 25. 00mL Cu?+ 标准 溶液 于 锥 形 瓶 中 ， 滴 加 氨水 (1 
十 1) 至 沉淀 刚刚 生成 ， 然 后 加 入 8mL 醋酸 (1 十 1)、10mL NHs HF;、10mlL KI 溶液 ， 
用 NazSzOs 溶液 滴定 至 淡 黄色 ， 加 入 3mL 淀粉 指示 剂 ， 继 续 滴定 至 溶液 呈 浅 蓝 色 。 再 加 
入 10mL KSCN 溶液 ， 继 续 滴定 至 溶液 的 蓝 色 消失 即 为 终点 ， 记 录 所 消耗 Nas Ss Os 溶液 
的 体积 ,平行 测定 3 次 。 计 算 Naz Sz Os 溶液 的 浓度 。 

m(Cu) 、 25. 00 
M(Cu) 250. 00 
V(Nazs SO03) X1073 


[LM(Cu)=63. 55g/mol] 





c(NasSs» 03)= 





【注意 事项 】 
1， Asz Os 为 剧 毒药 品 ， 应 严格 管理 。 
2.KI 要 过 量 ， 但 浓度 不 能 超过 2%~4%， 因 本 浓度 太 高 ， 淀 粉 指示 剂 颜色 转变 不 灵敏 。 
3. 淀粉 指示 剂 和 KSCN 溶液 在 接近 终点 时 加 入 ， 不 能 早 加 以 防止 对 I2 的 吸附 。 


【数据 处 理 】 
1. L 标准 溶液 的 标定 


项 目 1 一 3 
m(AssO3)/g 

















V(lz)VmL 








cl(l2)/(mol/L) 








(I2)/(mol/L) 
相对 平均 偏差 /% 














2. Naz Ss O; 标准 溶液 的 标定 












m(K;CriO7)/g 








V( Naz SO3 )/mL 
















c(NazsSsO3)/(mol/L) 





(NasSsO3)/(mol/L) 
相对 平均 偏差 /% 

















【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 配制 Naz SzOs 标准 溶液 时 ， 应 用 的 蒸馏 水 溶解 ， 以 除去 水 中 的 并 


杀 死 微生物 ; 加 入 少量 NazCOs (浓度 约 0.02%)， 使 溶液 呈 ， 防 止 NazSz 0Os 的 分 
解 ， 配 好 后 放置 8 一 14 天 ， 待 其 浓度 稳定 后 ， 滤 除 S， 再 标定 。 
(2) 标定 Nas SsOs 溶液 最 常用 的 基准 物质 是 。 标 定时 采用 ” _ 滴定 法 ， 先 将 
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K2CrzOy 与 过 量 的 。” 作用 ,再 用 NazSzOs 标准 溶液 滴定 析出 的 ” 。 

(3) 标定 NazSzOs 时 淀粉 指示 剂 应 在 近 终 点 时 加 入 ， 不 可 加 入 过 早 。 若 当 溶液 中 
还 剩 有 很 多 Iz 时 即 加 淀粉 指示 剂 ， 则 大 量 的 了 被 淀粉 牢固 地 吸附 ， 不 易 完 全 放出 ， 使 
终点 难以 确定 。 因 此 ， 必 须 在 滴定 至 近 终 点 ， 溶 液 呈 时 ,再 加 入 淀粉 指示 剂 。 

2. 选择 题 

(1) 碘 量 法 要 求 在 中 性 或 弱酸 性 介质 中 进行 滴定 ， 若 酸度 太 高 ， 将 会 使 。 

A. 反应 不 定量 B. I 易 挥 发 C. 终点 不 明显 D. 于 被 氧化 

(2) 在 间接 碘 量 法 测定 中 ， 下 列 操作 正确 的 是 __。 

A. 边 滴定 边 快速 揪 动 

B. 加 入 过 量 KI， 并 在 室温 和 避免 阳光 直射 的 条 件 下 滴定 

C. 在 70~807C 恒 温 条 件 下 滴定 

D. 滴定 一 开始 就 加 入 淀粉 指示 剂 

(3) 标定 NazSzOs 的 基准 物 是  _。 

A. HzCzO04。2H2:O B. K:CrzO7 C. As2 O03 D. Fe 

3. 思考 题 

(1) 配制 TI 溶液 时 加 入 KI 的 目的 是 什么 ? 

(2) 标定 TI 溶液 时 为 什么 要 加 入 NaHCO3? 

(3) 配制 Naz SsO3 标准 溶液 应 注意 哪些 问题 ? 


铜 盐 中 铜 含 量 的 测定 


【实验 目的 】 
1. 了 解 间接 矶 量 法 测定 铜 的 原理 及 间接 碘 量 法 的 应 用 。 
2. 掌握 以 碘 量 法 测定 铜 的 操作 过 程 。 

【实验 原理 】 

胆 矶 〈CuSO:。5H2O) 是 农药 波尔多 液 的 主要 原料 。 胆 砚 中 的 铜 常用 间接 碘 量 法 进 
行 测 定 。 在 弱酸 性 溶液 中 ，Cu2+ 可 被 过 量 的 KI 还 原 为 Cul， 同 时 析出 I。， 再 用 Naz SzO 〇 3 
标准 溶液 滴定 析出 的 T2 。 

2Cu:+ 十 4 一 > 2CuIy 十 I 
I 二 2S202 一 ~ 21- 十 S402 

由 于 Cul 沉淀 表面 会 吸附 一 些 I; ， 使 滴定 终点 不 明显 ， 并 影响 准确 度 ， 故 在 接近 化 
学 计量 点 时 ， 加 入 少量 KSCN， 使 Cul 沉淀 转化 成 更 难 溶 的 CuSCN ， 使 被 吸附 的 TI 从 沉 
淀 表面 解吸 出 来 ， 使 反应 更 完全 。 

CuI 十 SCN- 一 ~ CuSCN + 十 二 
KSCN 应 在 接近 终点 时 加 入 ， 否 则 较 多 的 了 会 明显 地 为 KSCN 所 还 原 而 使 结果 偏 低 : 
SCN- 十 41 十 4H20 一 > SO? 十 7 十 ICN 十 8H+ 
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同时 ,为 了 防止 铜 盐水 解 ， 反 应 必须 在 酸性 溶液 中 进行 。 酸 度 过 低 ， 铜 盐水 解 而 使 
Cus+ 氧化 二 进行 不 完全 ， 使 结果 偏 低 ， 而 且 反 应 速率 慢 ,， 终点 拖 长 ; 酸度 过 高 ， 则 二 
被 空气 氧化 为 I 的 反应 被 Cu 催化， 使 结果 偏 高 。 

Fes+ 能 氧化 I 而 生成 I， 对 测定 有 干扰 ， 但 可 加 入 NaF 使 Fes+ 形成 [FeFe 3 配 
离子 而 掩蔽 ， 以 排除 Fe3+ 的 干扰 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 50mL 滴定 管 ，250mL 锥 形 瓶 ，100mL 烧杯 ，100mL 量 简 ，10mL 量 简 ， 棕 
色 试 剂 瓶 。 

试剂 : NazSzOs。5HzO(s)，NazCOs (s)， 纯 铜 (99.9% 以 上 )，H2O。 (30%)， 
HCl (6mol/L)，KI (10%),， 淀粉 (0. 5%)，CuSOs ， 5H2O(s),，H2:SO4 (lmol/L), 
KSCN (10%), 饱和 NaF 溶液， 氨水 (1 : 1) 醋酸 (1 : 1), NHs HF。 (20%)。 


【实验 步骤 】 

1. Naz Sz Os 标准 溶液 的 配制 及 标定 〈 见 实验 14) 

2. 胆 砚 中 铜 含量 的 测定 

准确 称 取 胆 矶 试 样 0.5 一 0.6g (准确 至 0.1mg)， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 lmol/L 
Hz SO4 溶液 3mL 及 100mL 燕 馅 水。 样品 溶解 后 ， 加 入 10mL 饱和 NaF 溶液 和 10mL 
10% KI 溶 液 ， 摇 匀 后 立即 用 NazS: Os 标准 溶液 滴定 至 浅黄 色 。 加 5mL 0. 5% 淀 粉 溶液 ， 
继续 滴定 至 浅 蓝 色 ， 再 加 入 10mL 10% KSCN 溶液 ， 混 合 后 溶液 的 蓝 色 加 深 ， 继 续 滴定 
至 蓝 色 刚好 消失 即 为 终点 。 记 录 所 消耗 NazSzOs 溶液 的 体积 ,平行 测定 3 次 。 计 算 铜 的 
百 分 含 量 : 

w Cu) Na OV NasS: O03) X10 xXM(Cu) ~ 
?2 试 样 
LM(Cu)=63. 55g/mol] 


式 中 ，w(Cu) 为 铜 的 百 分 含 量 ; c (NazSsO3) 为 NazSz0Os 溶液 的 浓度 ，mol/L; 
V(Nazs SO3) 为 消耗 Naz SsOs 溶液 的 体积 ，mL; M (Cu) 为 Cu 的 摩尔 质量 ，g/mol; 
m 六 翌 为 称 取 胆 矶 的 质量 ， Bo 


【注意 事项 】 
淀粉 指示 剂 和 KSCN 溶液 在 接近 终点 时 加 入 ， 不 能 早 加 ， 以 防止 对 了 的 吸附 。 


【数据 处 理 】 


项 目 1 多 3 
c(NazSzOs)/(mol/L) 
总 试 样 /g 
Va /mL | 
Vg/mL 
V(NazsS:s O03)/mL 
w(Cu)/% 
w(Cu) 的 平均 值 /% 


相对 平均 偏差 
GD 。 分析 化 学 实验 




















【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) Fes+ 能 氧化 1 而 生成 1， 对 测定 有 干扰 ， 应 加 入 掩 珊 Fes+ 。 

(2) 为 防止 Cul 沉淀 吸附 一 些 I。 ， 在 接近 化 学 计量 点 时 ， 加 入 少量 

(3) 碘 量 法 测 铜 时 ， 加 入 KI 的 作用 是 

2. 思考 题 

(1) 胆 胡 易 溶 于 水 ， 为 什么 溶解 时 还 要 加 硫酸 ? 

(2) 用 碘 量 法 测 铜 含量 时 ,为 什么 要 加 KSCN 溶液 ? 为 什么 不 能 在 酸化 后 立即 加 入 
KSCN 溶液 ? 

(3) 碘 量 法 测 铜 时 为 何 pH 必须 维持 在 3 一 4 之 间 ， 过 低 或 过 高 有 什么 影响 ? 





ES 水 中 化 学 需 氛 量 的 测定 。 。 


站 


【实验 目的 】 
1. 了 解 测定 化 学 需 氧 量 ‘COD) 的 意义 。 
2. 掌握 酸性 KMnO4 法 测定 水 样 COD 的 分 析 方 法 。 


【实验 原理 】 
化 学 需 氧 量 (COD) 是 环境 水 质 标准 及 废水 排放 标准 的 控制 项 目 之 一 。COD 是 指 在 
一 定 条 件 下 ， 氧 化 1L 水 样 中 还 原 性 物质 所 消耗 的 强 氧 化 剂 的 量 ,通常 以 O* 的 浓度 
(mg/L) 表示 。 水 中 还 原 性 物质 主要 包括 有 机 物 和 硝酸 盐 、 硫 化 物 等 无 机 物 。 由 于 有 机 物 
污染 极为 普遍 ， 故 通常 以 COD 作为 有 机 污染 物 的 综合 指标 。COD 值 越 高 ， 说 明 水 体 受 污 
染 的 程度 越 严重 。 
测定 COD 有 天 MnO 法 (酸性 KMnOs 法 、 碱 性 KMnOs 法 ) 和 KCrz07 法 ，KM- 
nO4 法 简单 ， 耗 时 短 ， 适用 于 较 清洁 的 水 体 ， 而 KzCrzOy 法 对 有 机 物 氧化 完全 ， 适 用 于 
各 种 水 体 。 本 实验 采用 酸性 KMnOs 法 。 在 酸性 条 件 下 加 入 一 定量 且 过 量 的 KMnOs 于 水 
样 中 。 加 热 煮沸 ， 将 水 中 的 还 原 性 物质 氧化 ， 剩 余 的 KMnOs 用 过 量 的 HzCzO4 还 原 ， 
再 用 KMnOs 返 滴定 剩余 的 HzCzO4 ， 得 出 水 样 的 COD。 
测定 反应 式 如 下 : 
4MnOs 十 5C 十 12H+ 一 > 4Mn2+ 十 5CO2 个 十 6HsO 
2MnO7 +5C202- 十 16H+ 一 > 2Mn?+ 十 10CO 人 十 8H2O 
测定 结果 按 下 式 计算 : 


1 
[eKMnO: )(Vi tV2)— sc HC O44)V(H2C» 0 | X32.00X 1000 


COD(O;, ,mg/L)= V 水 样 


式 中 ，Vi1 是 首次 加 入 过 量 KMnO 溶液 的 体积 ，mL; Vz 是 返 滴定 过 量 HCzO4 溶 
液 消耗 的 KMnO 溶液 的 体积 ，mL; c (KMnO4) 是 KMnO 溶液 的 浓度 ，mol/L; 
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32. 00 是 Os 的 摩尔 质量 ， g/mol; Vw 水 样 为 所 取水 样 体积 ， mmabs 
标定 反应 式 如 下 : 


2MnOy 十 5HzCzO4 十 6H+ 一 > 2Mn2+ 十 10CO2 个 十 8H2O 
标定 结果 按 下 式 计算 : 
六 m (NazsC;0O4)/M(NazsC»0O1) 


(KMnO4)=5X VCKMnO ) 


因为 加 热 的 温度 和 时 间 、 反 应 的 酸度 、KMnO4 溶液 的 浓度 、 试 剂 加 入 的 顺序 对 测定 
的 准确 度 均 有 影响 ， 因 此 必须 严格 控制 反应 条 件 ， 一 般 以 加 热 水 样 100C 后 再 沸腾 10min 
为 标准 。 

当 水 样 中 氯 含量 大 于 300 mg/L 时 ， 将 影响 测定 结果 。 加 水 稀释 降低 Cl 浓度 可 消除 
干扰 ， 如 不 能 消除 其 干扰 可 加 入 AgzSO4， 通 常 加 入 lg AgzSO4 可 消除 200mg Cl 的 干 
扰 。 如 使 用 AgzSOs 不 便 ， 可 采用 碱 性 高 锰 酸 钾 法 测定 水 中 的 COD。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 电子 天 平 ， 称 量 瓶 ， 容 量 瓶 ， 锥 形 瓶 ， 酸 式 滴 定 管 ， 移 液 管 〈50mL、25mL、 
10mL) ， 电 炉 。 

试剂 : KMnOs 溶液 (0.02mol/L)，NazsCzO4 (105 一 110C 烘 干 备用 )，H;SOs 
(1:3): 取 75mL 水 于 小 烧杯 中 ， 将 浓 硫 酸 25mL 缓 缓 倾 和 信 ， 并 不 断 搅拌 ,， 滴 加 
0. 02mol/L KMnO4 溶液 至 浅 红色 ， 者 沸 30min， 若 浅 红 色 消 失 ， 再 滴 加 KMnO4 溶液 至 
保持 浅 红色 。 


【实验 步骤 】 

1. 0. 005mol/L Naz CsO4 标准 溶液 的 配制 

准确 称 取 基准 物质 草酸 钠 0.17g 左右 ， 置 于 小 烧杯 中 ， 加 30mL 蒸馏 水 溶解 ， 并 定量 
转移 至 250mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀 杰 至 刻度 ， 即 得 0. 005mol/L Naz Cz 0O4 标准 溶液 。 计 算 
其 准确 浓度 。 

2. 0. 002mol/L KMnOs 溶液 的 配制 和 标定 

准确 移 取 25. 00mL 0. 02mol/L KMnOs 标准 溶液 于 250mL 容量 瓶 中 ， 以 新 者 沸 且 冷 
却 的 蒸馏 水 稀释 至 刻度 。 

准确 移 取 25. 00mL 草酸 钠 标准 溶液 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 10mL 1 : 3 HzSO,4， 
播 匀 后 置 于 水 浴 上 加 热 至 75 一 80'C ， 趁 热 用 0. 002mol/L KMnOs 溶液 滴定 。 开 始 时 反应 
速率 较 慢 ， 待 溶液 中 产生 Mn?+ 后， 反应 速率 逐渐 加 快 ， 故 滴定 速度 要 与 之 相 适 应 ， 直 至 
溶液 恰 呈 微 红 色 且 在 30 s 内 不 褪色 即 为 终点 , 平行 测定 3 份 ， 计 算 KMnOs 标准 溶液 的 
浓度 。 

3. 水 样 测定 

根据 水 质 污染 程度 取水 样 10 一 100mL， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ,加 1 : 3 HzSO4 溶液 
10mL， 再 由 滴定 管 准确 加 入 15mL 0. 002mol/L KMnO 溶液 (V1)， 立即 加 热 至 沸 ， 若 
此 时 红色 褪去 ， 说 明 水 样 中 有 机 物 含量 较 多 ， 应 再 滴 加 适量 KMnO4 溶液 ， 直 到 试 样 溶液 
呈现 稳定 的 红色 。 从 溶液 冒 第 一 个 大 气泡 开始 计时 ， 用 小 火 准 确 煮 沸 10min， 取 下 锥 形 
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瓶 ， 趁 热 加 入 10. 00mL 0. 005mol/L NazCzO4 标准 溶液 ， 播 义 ， 此 时 溶液 应 当 由 红色 转 
为 无 色 ， 再 用 0. 002mol/L KMnOs 标准 溶液 滴定 至 稳定 的 浅 粉色 ，30s 不 褪色 即 为 终点 。 


记录 KMnO 溶液 的 用 量 V2 ， 平 行 测定 3 次 。 


男 取 100mL 蒸 饮 水 代替 水 样 ， 操 作 同 上 ， 


减 去 。 
【注意 事项 】 


求 得 空白 值 ， 计 算 化 学 需 氧 量 时 将 空白 值 


1. 水 样 取 后 应 立即 进行 分 析 。 如 需 放 置 可 加 入 少量 的 硫酸 铜 以 抑制 生物 对 有 机 物 的 
分 解 。 必 要 时 在 0 一 5C 保存 ， 应 在 48h 内 测定 。 取 水 样 的 量 由 外 观 可 初步 判断 : 洁净 、 
透明 的 水 样 取 100mL， 污 染 严重 、 浑 浊 的 水 样 取 10 一 30mL， 补 加 蒸馏 水 至 100mL。 

2. 溶液 加 热 时 容易 暴 沸 ， 因 此 需 不 断 摇 动 。 


【数据 处 理 】 
1. KMnOs 标准 溶液 的 标定 


项 目 
m( Na»C»O, )/g 
c(NasC:O1)/(mol/L) 
VCINazCzO)/mL 
KMnO 终 读 数 /mL 


KMnO4 初 读数 /mL 
消耗 KMnO, 体积 V/mL 


(KMnO1)/ (mol/L) c= 








c(KMnO 〇 , ) 的 平均 值 / (mol/1) EB 





相对 平均 偏差 /% 
E 





2. COD 测定 


项 目 | 
NasC2 04) /mol/L) 


人 NazCz Os4 )/mL 


Ek EE (YS 


水 样 体积 V/mL 
A 


> (本 人 | 
一 -一 -一 一 一 


| 


[3 


X100%= 











cc(KMnOs)/ (mol/L) 






(Vi 十 Va) (KMnOs)/mL 


COD(O2)/ (mg/L) 





平均 值 COD(O;)/(mg/L) 








相对 平均 偏差 /% 
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【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) COD 是 指 

(2) 水 中 还 原 性 物质 主要 指 。 

(3) 测定 COD 的 酸性 KMnO4 法 ， 其 滴定 方式 属于 

2. 选择 题 

(1) 准确 称 取 基准 物质 草酸 钠 0. 3402g， 配 成 500. 00mL 溶液 , 移 取 25. 00mL 溶液 于 
250mL 锥 形 瓶 中 ， 趁 热 用 待 测 KMnO 溶液 滴定 ， 用 去 KMnO 溶液 20. 50mL， 计 算 
KMnO 标准 溶液 的 浓度 (mol/L) 为 。[ 已 知 M(NasCzOi) 一 134. 00g/molj 

A. 0.1236 B. 0.04954 C. 0.02477 D. 0. 3096 

(2) 在 使 用 基准 NazCzOi 标定 KMnOs 溶液 的 浓度 时 ， 滴定 条 件 或 操作 正确 的 





是 


A. 溶液 酸度 愈 高 愈 好 B. 整个 滴定 过 程 都 应 缓慢 进行 

C. 可 加 热 ， 但 温度 应 适宜 D. 终点 时 5min 不 衫 色 方 可 认为 终点 已 到 
(3) 对 高 锰 酸 钾 滴 定 法 ， 下 列 说 法 错误 的 是 。 

A. 可 在 盐酸 介质 中 进行 滴定 B. 直接 法 可 测定 还 原 性 物质 

C. 标准 滴定 溶液 用 标定 法 制备 D. 在 硫酸 介质 中 进行 滴定 

3. 思考 题 

(1) 测定 水 中 COD 的 意义 何在 ? 有 哪些 方法 测定 COD? 

(2) 水 样 的 采集 及 保存 应 当 注意 哪些 事项 ? 

(3) 水 样 中 加 入 KMnO4 煮沸 后 ， 若 紫红 色 消 失 说 明 什 么 ? 应 采取 什么 措施 ? 


CE 气 化 物 中 和 气 合 量 的 测定 


TI 莫如 法 


【实验 目的 】 

1. 学 习 AgNO; 标准 溶液 的 配制 和 标定 。 

2, 掌握 利用 莫 尔 法 进行 沉淀 滴定 的 原理 、 方 法 和 实验 操作 。 
【实验 原理 】 

莫 尔 法 是 测定 某 些 可 溶性 氯 化 物 中 氯 含量 的 常用 方法 ， 该 法 在 中 性 或 弱 碱 性 溶液 中 ， 
以 KzCrO4 为 指示 剂 ， 用 AgNOs 标准 溶液 直接 滴定 试 液 中 的 CI ， 由 于 AgCl 沉淀 的 溶 
解 度 比 AgzCrOs 小 ， 因 此 在 滴定 过 程 中 ,溶液 中 首先 析出 AgCl 沉淀 ， 当 AgCl 定量 沉淀 
后 ， 微 过 量 Agr 的 立即 与 CrO4 ”形成 砖 红色 的 AgzCrO4 沉淀 ， 指 示 到 达 终 点 ， 砖 红色 
的 AgzCrO4 与 白色 的 AgCl 沉 演 一 起 ， 使 溶液 略 带 橙 红色 。 其 反应 方程 式 如 下 : 
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Ag+ 十 Cl 一 一 ~ AgCl y (白色 ) 
2Ag+ 十 CrO0? 一 > AgzCrO4 y ( 砖 红色 ) 

当 分 析 精 确 度 要 求 较 高 时 ， 必 须 进行 空白 校正 。 

滴定 必须 在 中 性 或 弱 碱 性 溶液 中 进行 ， 适宜 的 pH 应 控制 在 6.5 一 10.5。 当 试 液 中 存 
在 铵 盐 时 ， 为 防止 生成 [Ag(NH;):]+ ，pH 应 控制 在 6. 5 一 7.2。 

指示 剂 的 用 量 对 滴定 结果 有 影响 ， 适 宜 的 用 量 为 5. 0X10 “3mol/L 左右 。 

凡是 能 与 Ag+ 生成 微 溶性 沉淀 或 配合 物 的 阴离子 ， 都 会 产生 干扰 ， 如 CO3 、 
PO3 ”、S?”、AsO3 、SO8”、CsO4 等 必须 先 除 去 。 其 中 S2 可 以 酸化 后 以 HzS 形式 
加 热 煮 沸 除 去 ，SO3 氧化 为 SO 后 不 干扰 测定 。 凡 能 与 CrOi 生成 沉淀 的 Ba2+、 
Pb2+ 、Hg?1+ 等 也 干扰 测定 ，Ba?+ 的 干扰 可 加 入 过 量 的 NazSO4 来 消除 。 大 量 有 色 离 子 ， 
如 Cu2+ 、Co?+ 、Ni2+ 影响 终点 观察 。 此 外 Al3+ 、Fe3+ 、Bis+ 、Sn4+ 等 高 价 金属 离子 在 
中 性 或 弱 碱 性 溶液 中 易 水 解 生成 沉淀 ， 从 而 干扰 测定 ， 应 尽量 除去 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 50mL 酸 式 滴定 管 ，25mL 移 液 管 ，250mL 容量 瓶 ，250mL 锥 形 瓶 ，100mL 
烧杯 ，500mL 试剂 上 瓶 ， 量 简 ， 人 台秤 ， 电 子 天 平等 。 

试剂 : NaCl (基准 物质 ， 使 用 前 先 在 500 一 600C 烘 干 2 一 3h， 保 存 于 干燥 器 内 备 
用 )，AgNOs (C.P. 或 A.R. )，KzCrO 指示 剂 (5%)，NaCl 试 样 。 


【实验 步骤 】 

1. 0. lmol/E NaCl 标准 溶液 的 配制 

准确 称 取 NaCl 基准 物质 1. 5g 左右 于 小 烧杯 中 ， 加 水 溶解 ， 定 量 转移 至 250mL 容量 
瓶 ， 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 。 计 算 NaCl 标准 溶液 的 浓度 。 

2. 0. 1 mol/L AgNO; 溶液 的 配制 

称 取 硝酸 银 4. 2 一 4. 3g， 加 不 含 Cl 的 蒸馏水 溶解 ， 转 移 至 棕色 试剂 瓶 中 ， 稀 释 至 
250mL 左右 ， 摇 勾 ， 置 于 上 暗 处 备用 ， 以 防 见 光 分 解 。 

3. 0. lmol/L AgNO; 溶液 浓度 的 标定 

准确 移 取 25. 00mL NaCl 标准 溶液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 25mL 蒸馏 水 ， 用 
lmL 吸 量 管 加 入 lmL 5%Ks。CrO4 指示 剂 ， 在 不 断 摇动 下 ， 以 0. 1mol/L AgNOs 溶液 滴 
定 至 溶液 出 现 橙 红色 ， 即 为 终点 。 平 行 滴定 3 份 ， 根 据 所 消耗 AgNOs 的 体积 和 NaCl 的 
浓度 ， 计 算 AgNOs 溶液 的 浓度 。 

4. 氯 化 物 试 样 中 氯 含量 的 测定 

准确 称 取 1. 6g 左右 NaCl 于 小 烧杯 中 ， 加 蒸馏 水 溶解 后 ， 定 量 转移 至 250mL 容量 
瓶 ， 加 藻 馏 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

准确 移 取 25. 00mL NaCl 试 液 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 25mL 蒸馏 水 ， 用 lmL 吸 
量 管 加 入 lmL 5‰ KzCrO 指示 剂 ， 在 不 断 摇动 下 ， 以 AgNOs 标准 溶液 滴定 至 溶液 出 现 
橙 红 色 ， 即 为 终点 。 平 行 滴定 3 份 ， 计 算 试 样 中 Cl 的 质量 分 数 。 


【注意 事项 】 
1. 在 装 有 约 70mL 水 的 锥 形 瓶 中 加 入 几 百 毫克 无 Cl 的 CaCOs 及 5% KsCrO4 指示 
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剂 ImL， 以 AgNOs 标准 溶液 滴定 至 与 试 样 滴定 终点 颜色 一 致 为 止 。 空 白 溶液 消耗 
AgNOs 标准 溶液 的 量 一 般 为 0.03 一 0. 05mL， 应 予 扣除 。 

2. 本 实验 测定 氯 离子 含量 时 ， 关 键 是 要 控制 溶液 的 酸度 ， 最 适宜 的 pH 应 控制 在 
人 CD 5a 

3. 沉淀 滴定 中 ， 为 减少 沉淀 对 被 测 离子 的 吸附 ， 滴 定 体积 大 些 为 好 ， 故 须 加 水 稀释 试 液 。 

4. Ag 是 贵重 金属 ，AgCl 滴定 的 废 液 应 予以 回收 ， 不 可 随意 倒 人 水 槽 。 

5. 实验 结束 后 ， 装 AgNOs 溶液 的 滴定 管 应 先 用 蒸馏 水 冲洗 2 一 3 次 ， 再 用 自来水 洗 
净 ， 以 免 产 生 AgCl 沉淀 吸附 于 管 辟 后， 难以 清洗 。 


【数据 处 理 】 
1. 计算 NaCl 标准 溶液 的 浓度 


c(NaCl)= 和 


M(NaCl) x 


1000 
2. 0. 1mol/L AgNO; 溶液 浓度 的 标定 


eK AgNO c(NaCDV (NaCl) 


V(AgNO;) 

式 中 ，m (NaCl) 为 称 量 NaCl 的 质量 ，g; M (NaCl) 为 NaCl 的 摩尔 质量 ，g/mol; 
cCNaCl) 为 NaCl 溶液 浓度 ，mol/L; V(NaCl) 为 消耗 NaCl 溶液 的 体积 ，L; VCAgNO3) 为 所 
取 AgNOs 溶液 的 体积 ，L。 


VCAgNO3 ) 终 读数 /mL 
V(AgNO;) 初 读 数 /mL 
V(AgNO;)/mL 


c(AgNO3)/(mol/L) ei 52 一 Ra 
平均 浓度 
相对 平均 偏差 


3. 氧化 物 试 样 中 和 握 售 量 的 测定 


c(AgNOs)V(AgNO;) 
w(Cl  )= 


M(CI- ) 
1000 x 250: 00 
太志 入 25. 00 
式 中 ，w (Cl-) 为 Cl- 的 百 分 含 量 ; c(AgNO:) 是 AgNO; 溶液 的 浓度 ，mol/L; 
V(AgNO3) 为 消耗 AgNO;3 溶液 的 体积 ，mL; M(Cl) 是 Cl 的 摩尔 质量 ，g/mol; mt 样 
为 称 量 NaCl 的 质量 ，g。 





V( 试 样 )/mL 
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续 表 











项 目 
V(AgN0O;) 终 读数 /mL 
V(AgNO;) 初 读数 /mL 
V(AgNO;)/mL 














w(Cl-) 的 平均 值 
w(Cl” ) 相 对 平均 偏差 











I 佛 尔 哈 德 法 


【实验 目的 】 
1. 学 习 NH4SCN 标准 溶液 的 配制 和 标定 。 
2. 掌握 用 佛 尔 哈 德 法 测定 氯 化 物 中 氯 含量 的 原理 与 操作 。 


【实验 原理 】 

与 莫 尔 法 相 比 ， 佛 尔 哈 德 法 选择 性 高 ， 其 原理 为 在 含有 Cl 的 HNO 溶液 中 ， 先 加 
一 定量 且 过 量 的 已 知 浓度 的 AgNOs 标准 溶液 ， 定 量 生 成 AgCl 沉淀 后 ， 以 铁 铵 矶 为 指示 
剂 , 用 NH4SCN 标准 溶液 滴定 过 量 的 Ag- ， 达 到 化 学 计量 点 时 ， 微 过 量 的 SCN 与 指示 
剂 Fe 生成 血红 色 的 [FeCSCN) ]?+ ， 指 示 滴 定 终点 。 其 反应 方程 式 如 下 : 

Ag+ (过 量 ) 十 Cl- 一 ~ AgCly 十 Ag+ (剩余 量 ) Ks,=1.77X10—™ 
Ag+ (剩余 量 ) 十 SCN- -一 ~ AgSCN y (白色 ) Ks,=1.0X10-12 
Fe3+ 十 SCN- 一 > [Fe(SCN)]?+ (红色 ) Kt:=138 

指示 剂 用 量 大 小 对 滴定 有 影响 ， 实 验证 明 ， 一 般 控制 Fes+ 浓度 0.015mol/L 为 宜 。 

滴定 时 ， 一 般 控制 pH 在 0 一 1 之 间 ， 剧 烈 摇 动 溶液 ， 并 加 入 硝 基 茶 (有毒 ) 或 石油 醚 
保护 AgCl 沉淀 ， 使 其 与 溶液 隔 开 ， 防 止 AgCl 沉淀 与 SCN ”发生 交换 反应 而 消耗 滴定 剂 。 

测定 时 ，CO3 、PO4 、AsO4 、CzO4 等 ， 由 于 酸 效 应 的 作用 而 不 影响 测定 。 但 
能 与 SCN 生成 沉淀 或 配合 物 ， 或 能 氧化 SCN- 的 物质 均 有 干扰 ， 测 定 前 应 设法 除去 。 

佛 尔 哈 德 法 常用 于 直接 测定 银 合 金 和 矿石 中 银 的 质量 分 数 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 50mL 酸 式 滴定 管 ，25mL 移 液 管 ，250mL 容量 瓶 ，250mL 锥 形 瓶 ，100mEL 
烧杯 ，500mL 试剂 瓶 ， 量 简 ， 台 秤 ， 电 子 天 平等 。 

试剂 AgNO3 (A.R. )，NH4SCN (A.R. )， 硝 基 茶 ，NaCl 试 样 (s)，NaCl (基准 
试剂 ， 使 用 前 先 在 500 一 600C 烘 干 2 一 3h， 保 存 于 干燥 器 内 备用 ) 。 

铁 狠 矶 指示 剂 (400g/L): 称 取 40g NHsFe(SO4)。。，12HsO ， 加 水 溶解 ， 然 后 用 
lmol/L HNO; 溶液 稀释 至 100mL。 

HNOs (1 : 1):; 若 含 有 氮 的 氧化 物 而 呈 黄 色 时 ， 应 煮沸 驱除 氮 氧 化 物 。 


【实验 步骤 】 
1. 0. 1mol/L AgNOs 溶液 的 配制 和 标定 见 莫 尔 法 。 
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2 0. 1mol/L NH4SCN 标准 溶液 的 配制 

称 取 3. 8g NH4SCN 于 小 烧杯 中 ， 加 500mL 蒸 饮水 溶解 ， 转 移 至 500mL 试剂 瓶 中 ， 
摇 匀 ， 备 用 。 

3. 0. 1mol/L NH SCN 标准 溶液 的 标定 

准确 移 取 25.00mL AgNOs 标准 溶液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 5mL 6mol/L 
HNOs 、1. 0mL 铁 铵 矶 指示 剂 ， 在 剧烈 振 划 下 ， 用 NH4SCN 溶液 滴定 至 溶液 颜色 为 淡 红 
色 稳 定 不 变 时 ， 即 为 终点 。 平 行 测定 3 份 。 计 算 NH4SCN 溶液 的 浓度 。 

4. 试 样 分 析 

准确 称 取 约 1. 6g NaCl 试 样 于 小 烧杯 中 ， 加 蒸馏 水 溶解 后 ， 定 量 转 和 人 250mL 容量 瓶 
中 ， 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

用 移 液 管 移 取 25. 00mL 试 样 溶液 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 5mL 6mol/L HNOs， 由 
滴定 管 准确 加 入 AgNOs 标准 溶液 至 过 量 5 一 10mL (加 AgNO; 溶液 时 ， 生 成 白色 AgCl 
沉淀 ， 接 近 化 学 计量 点 时 ， 和 氧化 银 要 凝聚 ， 充 分 振荡 溶液 ， 再 让 其 静 置 片刻 ， 使 沉淀 沉 
降 ， 然 后 滴 加 几 滴 AgNOs 到 上 层 清 液 ， 如 不 生成 沉淀 ， 说 明 AgNOs 已 过 量 ， 这 时 ， 再 
适当 加 至 过 量 5 一 10mL AgNOs 即 可 )。 然 后 ， 加 入 2mL 硝 基 葵 ， 用 橡皮 塞 塞 住 瓶 厂 二 剧 
烈 振 荡 30s， 使 AgCl 沉淀 进入 硝 基 莱 层 而 与 溶液 隔 开 。 再 加 入 1. 0mL 铁 铵 矶 指示 剂 ， 用 
NH4SCN 标准 溶液 滴 至 出 现 淡 红 色 的 [Fe(SCN)]2+ 配 合 物 且 稳 定 不 变 时 ， 即 为 终点 。 平 
行 测定 3 份 。 计 算 试 样 中 Cl -的 含量 。 


【注意 事项 】 

1. 硝 基 共 有毒， 实验 中 应 注意 安全 。 

2. 返 滴定 法 测定 可 溶性 氯 化 物 中 氯 含量 时 ，AgNOs 标准 溶液 应 过 量 15. 00 一 
20. 00mL。 

3. 本 实验 AgNOs 标准 溶液 消耗 量 较 大 ，Ag 是 贵重 金属 ， 含 银 的 沉淀 及 含 银 的 废 液 
应 回收 处 理 ， 不 可 随意 倒 和 水槽 中 。 


【数据 处 理 】 
1. 计算 AgNOs 标准 溶液 的 浓度 。 
2. 计算 NH4SCN 标准 溶液 的 浓度 。 
3. 计算 试 样 中 Cl- 的 含量 。 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) AgNOs 标准 溶液 应 贮存 在 中 ， 因 为 它 见 光 易 。 保 存 过 入 的 
AgNOs 标准 溶液 ， 使 用 前 应 9 

(2) 配制 AgNOs 标准 溶液 的 水 应 无 ， 否 则 配 成 的 AgNOs 溶液 出 现 白 色 浑 
浊 ， 不 能 使 用 。AgNOs 标准 溶液 滴定 时 应 使 用 滴定 管 ， 应 注意 勿 与 皮肤 接触 ， 
因 AgNOs 有 o 

《3) 光线 可 促使 AgCl 分 解 出 而 使 沉淀 颜色 变 深 ， 影 响 终点 的 观察 ， 因 此 ， 
滴定 时 应 避免 强 光 直射 。 
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2. 选择 题 
(1) 佛 尔 哈 德 法 的 指示 剂 是 _。 





A. KsCr:O7 B. KzCrO, C.Fest DOSGN- 
(2) 佛 尔 哈 德 法 测定 :CI 时， 溶液 应 为 ~- 

A. 酸性 B. 弱酸 性 C. 中 性 D. 碱 性 
(3) 测定 Ag 含量 时 ， 选用， _ 标 准 溶液 作 滴定 剂 。 

A. NaCl B. AgNO; C. NHiSCN “DD. NazSOi 
3. 思考 题 


(1) 以 KsCrO4 作 指 示 剂 时 ， 指 示 剂 浓度 过 大 或 过 小 对 测定 有 何 影响 ? 

(2) 用 佛 尔 哈 德 法 测 可 溶性 氧化 物 中 所 离子 的 含量 时 ， 为 什么 要 加 入 硝 基 茶 ? 当 用 此 
法 测定 Br 、 玉 时 ， 还 需 加 入 硝 基 茶 吗 ? 

(3) 测定 氯 的 含量 时 ， 为 什么 莫 尔 法 溶液 的 pH 应 控制 在 6.5 一 10.5， 而 佛 尔 哈 德 法 
应 控制 在 0 一 1? 


ee 


ss 了 “ -a ee WT DN Th L 
” 钢 盐 中 钢 含 量 的 测定 .,，，，， 








【实验 目的 】 
1. 了 解 测定 BaClz。2H2O 中 钢 含 量 的 原理 和 方法 。 
2. 掌握 唱 形 沉 淀 的 制备 、 过 滤 、 洗 涤 、 灼 烧 及 恒 重 的 基本 操作 技术 。 


【实验 原理 】 

BaSO4 重 量 法 既 可 用 于 测定 BaCl。* 2H2zO 〇 的 含量 ， 也 可 用 于 测定 SO4 的 含量 。 称 取 一 
定量 的 BaCl:，2HzO， 以 水 溶解 ， 加 稀 盐 酸 溶 液 酸 化 ， 加 热 至 微 沸 ， 在 不 断 搅 动 下 , 慢 慢 地 
加 入 稀 、 热 的 HzSO4 溶 液 , Ba?+ 与 SO4 反应 ， 生 成 晶 形 沉淀 。 沉 淀 经 陈 化 、 过 滤 、 洗 涤 、 
烘 干 、 炭 化 、 灰 化 、 灼 烧 后 ， 以 BaSOs 形式 称 量 。 可 求 出 BaCljz。2HzO 中 钢 的 含量 。 

Ba?+ 可 生成 一 系列 微 溶化 合 物 ， 如 BaCOs 、BaCz O14、BaCrO:,，BaHPO4s, BaSOs 
等 ,其 中 BaSOs 溶解 度 最 小 。100mL 溶液 中 ，100'C 时 溶解 0. 4mg，25'C 时 仅 溶解 
0.25mg。 在 过 量 沉淀 剂 存 在 下 ， 溶 解 度 大 为 减 小 ， 可 以 忽略 不 计 。 

硫酸 钢 重 量 法 一 般 在 0.05mol/L 左右 盐酸 介质 中 进行 沉淀 ， 这 是 为 了 防止 产生 
BaCO3、BaHPO4 沉淀 以 及 防止 生成 Ba(OH)。 共 沉 淀 。 同 时 , 适当 提高 酸度 ， 增 加 
BaSOs 在 沉淀 过 程 中 的 溶解 度 ， 以 降低 其 相对 过 饱和 度 ， 有 利于 获得 较 好 的 唱 形 沉淀 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 马 弗 炉 ， 瓷 霸 吉 ， 滤 纸 。 

试剂 ， HzSO: (lmol/L, 0.1lmol/E),; HClI (2mol/L), BaCl; 2H2O (8, A. R. )， 
AgNO: (0. 1mol/L) 。 
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【实验 步骤 】 

1. 称 样 及 沉淀 的 制备 

用 分 析 天 平 准 确 称 取 2 份 0.4 一 0..6g BaClz。2Hs2O 试 样 ， 分 别 置 于 250mL 烧杯 中 ， 
各 加 入 约 100mL 水、3mL 2mol/L HCl 溶液， 搅拌 溶解 ， 加 热 至 80C 左 右 ( 勿 使 溶液 沸 
腾 ， 以 防 溅 失 ) 。 

另 取 4mL 1mol/L HsSOs 两 份 ， 分 别 置 于 两 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 水 ， 加 热 
至 近 沸 ， 趁 热 将 两 份 H;SOs 溶液 分 别 用 胶 头 滴 管 逐 滴 加 到 两 份 热 的 钢 盐 溶液 中 ,并 用 玻 
璃 棒 不 断 搅拌 (有 较 多 沉淀 析出 时 ， 可 稍 加 快 搅拌 速度 )， 直 至 两 份 HzSO4 溶 液 加 完 为 
止 。 待 BaSO4 沉 淀 下 沉 后 ， 于 上 层 清 液 中 加 入 1 一 2 滴 0. 1mol/L HsSOs 溶液 ， 仔细 观察 
Ba2+ 沉淀 是 否 完全 。 沉 淀 完全 后 ， 盖 上 表面 咀 ( 勿 将 玻璃 棒 拿 出 杯 外 ， 以 免 沉淀 损失 )， 
放置 隔夜 陈 化 。 也 可 将 沉淀 放 在 水 浴 或 砂 浴 上 ， 保温 40min 陈 化 。 

2. 沉淀 的 过 滤 和 洗涤 

沉淀 的 过 滤 采 用 倾 析 法 ， 用 中 速 或 慢 速 定量 滤纸 ， 用 稀 H2SO (用 lmL lmol/L 
HzSO 加 100mL 水 配 成 ) 洗涤 沉淀 3 一 4 次 , 每 次 约 10mL。 然 后 将 沉淀 小 心地 转移 到 滤 
纸 上 ， 并 用 小 片 滤 纸 擦 净 烧 杯 内 壁 ， 将 滤纸 片 放 在 漏斗 内 的 滤纸 上 ， 再 用 水 洗 沉 淀 至 无 
Cl 为止 〈 检 验方 法 : 用 试管 收集 滤液 约 222L， 加 入 1 滴 2mol/L HNO3 和 2 滴 AgNOs 
溶液 ， 不 出 现 浑浊 则 说 明 无 Cl- )。 

3. 空 卉 塌 的 恒 重 

洗 净 瓷 寺 吉 两 只 〈 带 盖 ) ， 晾 干 ， 编 号 。 将 两 只 洁净 的 瓷 寺 塌 放 在 〈800 士 20)C 的 马 
弗 炉 中 灼 烧 (第 一 次 灼 烧 40min, 第 二 次 后 每 次 灼 烧 20min)， 取 出 ， 稍 冷 ， 将 卉 塌 移 入 
干燥 器 中 ， 冷 却 至 室温 ， 然 后 称 量 ， 记 录 质 量 ， 重复 上 述 操 作 ， 直 至 两 次 质量 之 差 不 超过 
0. 4mg， 即 为 恒 重 。 并 记录 霸 吉 的 最 后 质量 。 

4. 沉淀 的 灼 烧 和 恒 重 

将 折 友 好 的 沉淀 滤纸 包 置 于 已 恒 重 的 瓷 霸 击 中 ， 经 烘 干 、 炭 化 、 灰 化 (滤纸 灰 化 时 空 
气 要 充足 ， 可 轻微 时 动 瓷 卉 吉 ， 否 则 BaSO4 易 被 滤纸 上 的 炭 还 原 为 灰 黑 色 的 BaS， 反 应 
式 为 : BaSOi 十 4C 一 >BaS 十 4CO 个 ，BaSOs 十 4CO 一 >BaS 十 4COs, 4 。 若 滤纸 燃烧 ， 切 
尽 用 嘴 吹 ， 应 立即 将 卉 吉 盖 盖 灭 火苗 ) 后 ， 在 〈800 士 20) 7C 的 马 弗 炉 中 灼 烧 30min， 然 后 
冷却 ， 称 量 ， 记 录 质 量 。 计 算 BaCl， 2HzO 〇 中 钢 的 含量 。 


【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 本 实验 所 用 的 沉淀 剂 是 ” ,使 Ba2+ 沉淀 完全 的 办 法 是 
(2) 洗涤 沉淀 时 的 操作 原则 是 
(3) 沉淀 的 过 滤 洗 涤 常 采用 倾 析 法 ， 其 优点 是 - 和 
2. 选择 题 
(1) 在 称 量 灼 烧 后 的 沉淀 时 应 
A. 干燥 器 中 冷 至 室温 称 量 ， 每 次 核对 平衡 点 至 稳定 不 变 
B. 干燥 器 中 冷 至 室温 称 量 ， 尽快 加 好 夸 码 ， 迅 速 读数 
C. 灼 烧 后 的 沉淀 立即 称 量 
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D. 打开 干燥 器 盖子 ， 使 沉淀 充分 冷却 后 称 量 
(2) 下 列 关 于 倾 析 法 的 说 法 ， 错 误 的 是 。 


A. 溶液 沿 着 玻璃 棒 流 和 漏斗 中 B; 玻璃 棒 直 立 

C. 沉淀 一 般 要 洗涤 3 一 4 次 D. 玻璃 棒 应 靠 在 三 层 滤纸 的 一 边 
(3) 晶 形 沉淀 的 沉淀 条 件 是 。 

A. 浓 、 冷 、 慢 、 搅 、 陈 B. 稀 、 热 、 快 、 搅 、 陈 

C. 稀 、 热 、 慢 、 搅 、 陈 D. 稀 、 冷 、 慢 、 搅 、 陈 

3, 思考 题 


(1) 为 什么 试 液 和 沉淀 剂 都 要 预先 稀释 ， 而 且 试 液 要 预先 加 热 ? HCl 的 加 入 有 何 作 用 ? 
(2) 为 什么 要 在 热 溶液 中 沉淀 BaSO4 ， 但 要 想 冷却 后 过 滤 ? 晶 形 沉淀 为 何 要 陈 化 ? 
(3) 什么 叫 恒 重 ? 怎样 才能 把 灼 烧 后 的 沉淀 称 准 ? 


丁 二 尔 且 重量 法 测定 合金 钢 中 的 镍 





【实验 目的 】 
1. 了 解 有 机 沉淀 剂 在 重量 分 析 中 的 应 用 。 
2. 学 习 重 量 法 的 实验 操作 。 
3. 熟悉 微波 炉 用 于 干燥 样品 方面 的 特点 。 


【实验 原理 】 
镍 铬 合金 钢 中 含有 百 分 之 几 至 百 分 之 几 十 的 镍 ， 可 以 用 丁 二 酮 脖 重 量 法 或 EDTA 配 
位 滴定 法 进行 测定 。 虽 然 EDTA 配 位 滴定 法 比较 简便 , 但 必须 先 分 离 大 量 的 铁 ， 因 此 ， 
在 测定 钢铁 中 高 含量 的 镍 时 ， 依 然 使 用 丁 二 酮 有 重量 法 。 
丁 二 酮 且 是 最 早 使 用 的 有 机 沉淀 剂 之 一 ， 是 测定 镍 选择 性 较 高 的 试剂 。 它 在 氨 性 溶液 
中 与 镍 生成 的 配合 物 沉淀 的 结构 式 如 下 所 示 : 
AH 


此 沉淀 旦 红色， 溶解 度 很 小 (K's, 二 2. 3X10-5)， 组 成 恒定 ， 烘 干 后 即 可 直接 称 量 。 在 
酸性 溶液 中 ， 丁 二 酮 睫 与 名 、 铂 生成 沉淀 ， 在 氨 性 溶液 中 与 镍 、 亚 铁 生 成 红色 沉淀 ， 故 当 亚 
铁 离 子 存在 时 ， 必 须 预 先 氧 化 以 消除 干扰 。 铁 ( 亚 )、 铬 ( 亚 )、 詹 CN ) 虽然 不 与 丁 二 酮 脖 反 
应 ， 但 在 氨 性 溶液 中 生成 氢 氧 化 物 沉 淀 ， 也 干扰 测定 ， 故 必须 加 入 酒石酸 或 柠檬 酸 进行 掩蔽 。 

本 二 酮 胀 是 二 元 酸 〈 以 HzD 表 示 )， 它 以 HD 形式 与 Nt 配合， 通常 要 控制 溶液 
的 pH 为 7.0~8.0。 若 pH 过 高 , 不 但 D: 较 多 ， 而且 Ni?* 与 氨 生 成 配合 物 , 都 会 造成 
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丁 二 酮 肠 镍 沉淀 不 完全 。 

称 样 量 以 含 50 一 80msg 为 宜 。 丁 二 酮 脖 的 用 量 以 过 量 40%~80% 为 宜 ， 太 少 则 沉淀 不 
完全 ， 过 多 则 在 沉淀 冷却 时 析出 ， 造 成 结果 严重 偏 高 。 

丁 二 酮 膨 的 缺点 之 一 ， 是 试剂 本 身 在 水 中 的 溶解 度 较 小 ， 必 须 使 用 乙醇 溶液 。 在 沉淀 
时 ， 溶 液 要 充分 稀释 ,并 要 使 乙醇 的 浓度 控制 在 20% 左 右 ， 以 防止 过 量 试剂 沉淀 出 来 。 
但 乙醇 不 可 过 量 太 多 ， 否 则 会 增 大 丁 二 酮 脖 的 溶解 度 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 玻璃 堪 吉 (G4 A 或 Pie)， 电动 循 环 水 真空 及 抽 滤 瓶 ， 电热 恒温 水 浴 ， 微 波 炉 
或 电热 恒温 干燥 箱 ， 电 子 分 析 天 平 (万 分 之 一 )。 

试剂 : 丁 二 酮 胀 乙醇 溶液 (1%)，HCI 溶液 (1 : 1)，HN0O; 溶液 (1 : 2),，NH;，… 
HzO (1 : 1)， 酒 石 酸 溶 液 (50%), 乙醇 (95%)。 


【实验 步骤 】 

1. 卉 塌 恒 重 ; 以 下 两 种 方法 可 任 选 其 一 。 

微波 炉 加 热 干燥 ， 用 去 离子 水 洗 净 寺 塌 ， 抽 滤 至 水 雾 消 失 。 在 适宜 的 输出 功率 下 ;第 
一 次 加 热 smin (有 沉淀 时 10min)， 第 二 次 加 热 3min， 在 干燥 器 中 冷却 时 间 为 10 一 
12min。 两 次 称 得 质量 之 差 若 不 超过 0. 4mg， 即 已 恒 重 ， 否 则 应 再 次 加 热 ， 冷 却 ， 称 量 ， 
直至 恒 重 。 微 波 炉 的 使 用 方法 及 注意 事项 ， 参 阅 实 验 室 提供 的 操作 规程 。 

电热 恒温 干燥 箱 加 热 干燥 : 控制 温度 为 (145 士 5)'C， 第 一 次 加 热 lh,， 第 二 次 加 热 
30min。 在 干燥 器 中 冷却 时 间 均 为 30min。 两 次 称 得 的 质量 之 差 车 不 超过 0. 4mg， 即 已 
恒 重 。 

2. 溶解 样品 及 制备 沉淀 : 准确 称 取 两 份 约 0. 15g 镍 铬 钢 样 ， 分 别 置 于 250mL 烧杯 
中 ， 盖 上 表面 严 ， 从 杯 嘴 处 加 入 20mL HCIl 溶液 和 20mL HNO; 溶液 ， 于 通风 橱 中 小 火 
加 热 至 完全 洲 解 ， 再 煮沸 约 10min， 以 除去 氮 氧 化 物 。 稍 冷 ， 加 入 100mL 水 、10mL 酒 石 
酸 溶液 ， 在 水 浴 中 加 热 至 70'C ， 边 搅拌 边 滴 加 和 氨水， 调节 pH 为 9 左右 (溶液 由 黄 绿色 一 
棕 黄色 一 褐色 一 深 绿 色 ) ， 如 有 少量 白色 沉淀 ， 应 用 慢 速 滤 纸 过 滤 除 去 。 滤 液 用 400mL 烧 
杯 收集 ， 并 用 热 水 洗 涤 烧 杯 3 次 ， 再 用 热 水 淋 洗 滤 纸 8 次 ， 最 后 使 溶液 总 体积 控制 在 
250mL 左右 。 

在 不 断 搅拌 下 ， 滴 加 HCI 溶液 调节 pH 3 一 4 〈 深 棕 绿 色 ) ， 在 水 浴 中 加 热 至 70"C ， 再 
加 入 20mL 乙醇 和 35mL 丁 二 酮 胀 溶液， 滴 加 氨水 调节 pH 为 7 一 8， 静 置 陈 化 30min。 

3. 过 滤 , 干燥 ， 恒 重 : 在 已 干燥 恒 重 的 玻璃 圭 塌 中 进行 抽 滤 ， 将 全 部 沉淀 转移 至 圭 
塌 中 ， 先 用 20% 乙 醇 溶液 洗 两 次 烧杯 和 沉淀 ， 每 次 10mL， 再 用 温水 洗涤 烧杯 和 沉淀 ， 少 
量 多 次 ， 直 至 无 CI- 。 最 后 ， 抽 王 2min 以 上 ， 至 不 再 产生 水 雾 。 

按照 实验 步骤 1 的 操作 条 件 ， 将 沉淀 干燥 至 恒 重 。 计 算 合金 钢 试 样 中 镍 的 质量 分 数 。 


【注意 事项 】 


1. 可 向 指导 老师 询问 样品 中 镍 的 大 致 含量 ， 并 根据 实际 称 取样 品 的 质量 适当 调整 丁 
二 酮 肠 的 用 量 。 
2. 调节 试 液 的 pH 时 ， 可 用 pH 试纸 检验 , 但 要 尽量 减少 试 液 的 损失 。 
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3. 用 玻璃 卉 塌 抽 滤 时 ， 速 度 不 宜 过 快 ， 不 要 将 沉淀 吸 干 结 成 饼 状 。 每 次 倾 入 洗涤 液 
时 应 将 霸 塌 中 的 沉淀 冲 散 ， 以 利于 洗涤 充分 ， 洗 涤 用 水 量 应 控制 在 200mL 左右 。 

4. 不 要 将 不 同和 干燥 次 数 的 卉 塌 放 人 同一 微波 炉 或 电热 干燥 箱 中 同时 加 热 。 

5. 丁 二 酮 胀 吸入 可 能 会 抑制 中 枢 神 经 系统 ， 诱 发 心脏 病 甚至 系统 疾病 。 同 时 ， 对 眼 、 
皮肤 可 造成 灼伤 、 刺 激 。 受 热 分 解 或 引 燃 时 会 产生 刺激 性 的 剧 毒气 体 。 操 作 时 要 注意 防 
护 。 若 与 皮肤 、 眼 睛 接触 应 立即 用 清水 冲洗 。 用 后 及 时 密封 ， 储 存 于 阴凉 、 通 风 处 ， 并 远 
离 火种 、 热 源 。 

【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 本 实验 所 用 沉淀 剂 是 ， 加 入 过 量 沉淀 剂 并 稀释 的 目的 是 s 

(2) 沉淀 前 加 入 酒石酸 的 作用 是 8 

(3) 称 取 的 钢 样 为 0.1502g， 用 酸 溶解 后 加 入 稍 过 量 的 1% 丁 二 酮 肠 溶 液 ， 过 滤 ， 将 





沉淀 烘 干 、 称 量 得 0.1549g， 则 钢 样 中 含 镍 ( 镍 和 丁 二 酮 膨 的 摩尔 质量 分 别 为 
58. 69g/mol、 116. 2g/mol) 。 
2. 思考 题 


(1) 溶解 钢 样 时 ， 加 入 HNO3s 的 作用 是 什么 ? 
(2) 为 了 得 到 纯净 的 丁 二 酮 且 镍 沉淀 ， 应 选择 和 控制 好 哪些 实验 条 件 ? 
(3) 本 实验 与 硫酸 钢 重 量 法 有 哪些 异同 ? 试 总 结 一 下 有 机 沉淀 剂 的 特点 。 


a ee te po wy 
”EE 儿 | 中 复合 肥 中 有 效 磷 含 量 的 测定 





【实验 目的 】 
1. 了 解 实 际 试 样 的 处 理 方 法 。 
2. 掌握 磷 钥 酸 唑 啉 重量 法 测定 肥料 中 有 效 磷 含 量 的 方法 。 


【实验 原理 】 

以 水 溶性 磷 为 主 的 磷肥 用 水 和 中 性 柠檬 酸 铵 溶液 提取 ， 不 溶性 磷肥 用 2% 柠 榜 酸 提 
取 。 提 取 液 〈 若 有 必要 ， 先 进行 水 解 ) 中 磷酸 离子 在 酸性 介质 中 与 唑 钼 柠 酮 试剂 生成 黄色 
磷 钼 酸 唆 啉 沉淀 ， 用 磷 钼 酸 哮 啉 重量 法 测定 磷 的 含量 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 常用 实验 室 仪器 和 水 平 往复 式 振 荡 器 。 

试剂 : 柠 榜 酸 ， 氨水， 中 性 柠檬 酸 铵 溶液 ‘pH 7.0，20C 时 相对 密度 为 1. 09)， 柠 榜 
酸 溶液 (2%，pH 约 2.1), 氨水 (1 : 7)， 钼 酸 钠 ， 硝 酸 (1 : 1) ， 唆 啉 〈 不 含 还 原 剂 )， 
丙酮 ， 唆 钥 柠 酮 试剂 。 


【实验 步骤 】 
1. 样品 的 制备 
@ 含 五 所 化 二 磷 大 于 10% 的 复 混 肥 料 ， 称 取 实 验 室 样品 1g ( 称 准 至 0. 1mg) 。 
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@ 含 五 氯 化 二 磷 小 于 10% 的 复 混 肥 料 ， 称 取 实 验 室 样 品 2g 〈 称 准 至 0， lmg) 。 

2. 提取 过 程 

J@ 含 磷酸 铵 、 重 过 磷酸 钙 、 过 磷酸 钙 或 氨 化 过 磷酸 钙 的 复 混 肥料 样品 。 将 样品 置 于 
75mL 体积 的 瓷 蒸发 血 中 ， 加 25mL 水 研磨 提取 ， 将 清 液 倾注 过 滤 到 预先 注入 5mL 硝酸 
(1 : 1) 的 250mL 容量 瓶 中 ， 继 续 洗涤 沉淀 3 次 ， 每 次 用 25mL 水 ， 然 后 将 沉淀 转移 到 滤 
纸 上 ， 并 用 水 洗涤 沉淀 直到 容量 瓶 中 溶液 大 约 为 200mL 为 止 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 合 均 
匀 即 为 溶液 A， 供 测定 水 溶性 磷 用 。 

@ 转移 含有 水 不 溶性 残渣 的 滤纸 到 干燥 的 250mL 容量 瓶 中 ， 加 入 100mL 预先 加 热 
到 65C 的 中 性 术 榜 酸 铵 溶液 ， 盖 上 瓶 塞 ,， 振荡 至 滤纸 分 裂 为 纤维 状 为 止 ,将 容量 瓶 置 于 
(65 士 1)C 的 水 浴 中 ， 保温 提取 1h， 每 隔 10min 振荡 容量 瓶 一 次 ， 从 水 浴 中 取出 容量 瓶 ， 
冷却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 用 干燥 滤纸 和 漏斗 过 滤 ， 弃 去 最 初 几 毫 升 滤 液 ， 所 
得 滤液 为 溶液 B, 供 测定 不 溶性 磷 用 。 

3. 磷 的 测定 

@ 含 磷酸 匀 、 重 过 磷酸 钙 、 过 磷酸 钙 或 氨 化 过 磷酸 钙 的 复 混 肥 料 中 水 溶性 磷 的 测定 

用 移 液 管 吸取 25. 00mL 含 10 一 20mg POs 的 溶液 A ， 移 人 500mL 烧杯 中 ， 加 入 

10mL 硝酸 (1 : 1) 溶液 ， 用 水 稀释 至 100mL， 预 热 近 沸 〈 如 需 水 解 ， 在 电炉 上 煮沸 几 分 
钟 )， 加 入 35mL 唆 钥 柠 酮 试剂 ， 盖 上 表面 下 ， 在 电热 板 上 微 沸 1min 或 置 于 近 沸 水 浴 中 
保温 至 沉淀 分 层 ， 取 出 烧杯 冷却 至 室温 ， 冷 却 过 程 转 动 烧杯 3 一 4 次 。 用 预先 在 (180 土 
2) 干燥 至 恒 重 的 玻璃 寺 吉 过 滤 ， 先 将 上 层 清 液 过 滤 完 ， 然 后 用 倾 析 法 洗涤 1 一 2 次 (每 
次 约 用 25mL 水 )， 将 沉淀 移 人 霸 塌 中 ， 再 用 水 继续 洗涤 ， 共 用 125 一 150mL。 将 霸 吉 连 
同 沉淀 置 于 (180 士 2)C 干 燥 箱 内 ， 待 温度 达到 180C 后 干燥 45min， 移 人 干燥 器 中 冷却 ， 
称 重 。 

@ 含 磷 酸 铵 、 重 过 磷酸 钙 、 过 磷酸 钙 或 氨 化 过 磷酸 钙 的 复 混 肥料 中 有 效 磷 的 测定 ”用 
移 液 管 吸取 溶液 A 和 溶液 B 25. 00mL， 一 并 放 和 人 500mL 烧杯 中 ， 使 烧杯 的 试 液 中 所 含 
PsOs 总 量 为 10 一 20mg。 加 入 10mL 硝酸 (1 : 1) 溶液 ， 用 水 稀释 至 100mL。 预 热 近 沸 
(如 需 水 解 ， 在 电炉 上 者 沸 几 分 钟 )， 加 入 35mL 唆 钥 柠 酮 试剂 ， 盖 上 表面 四 ， 在 电热 板 上 
微 沸 1min 或 置 于 近 沸 水 浴 中 保温 至 沉淀 分 层 ， 取 出 烧杯 冷却 至 室温 ， 冷 却 过 程 中 转动 烧 
杯 3 一 4 次。 用 预先 在 〈180 士 2)C 王 燥 至 恒 重 的 玻璃 卉 塌 过 滤 ， 先 将 上 层 清 液 过 滤 完 ， 然 
后 用 倾 析 法 洗涤 1 一 2 次 (每 次 约 用 25mL 水 ) ， 将 沉淀 移 人 卉 塌 中 ， 再 用 水 继续 洗涤 ， 共 
用 125 一 150mL。 将 霸 塌 连同 沉淀 置 于 (180 士 2)"C 王 燥 箱 内 ， 待 温度 达到 180C 后 干燥 
45min， 移 人 干燥 器 中 冷却 ， 称 重 。 

@ 空白 试验 ”对 每 个 系列 的 测定 ， 按 照 上 述 测定 步骤 ， 除 不 加 试 样 外 ， 利 用 相同 试 
剂 、 溶 液 、 用 量 进行 空白 试验 。 

@ 肥料 中 Ps Os 含量 的 计算 公式 
_ (mi—ms,)X0.03207 








水 溶性 磷 a 和 X100% 
mo X3550 
(mi—m,)X0.03207 
有 效 磷 bh A X100% 
moX 
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式 中 ，zm: 为 磷 钼 酸 哮 啉 沉淀 的 质量 ，g; ms 为 空白 试验 所 得 磷 钼 酸 唆 啉 沉淀 的 质量 ， 
g; mo 为 试 样 质 量 ，g; V 为 沉淀 所 提取 液 的 总 体积 ，mL; 0. 03207 为 磷 钼 酸 唑 啉 沉淀 质 
量 换算 为 P:O5 质量 的 系数 。 
【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 本 实验 所 用 的 沉淀 剂 是 

(2) 中 性 柠 榜 酸 铵 溶液 的 作用 是 

2. 思考 题 

(1) 写 出 磷 的 测定 方法 中 有 关 的 化 学 反应 方程 式 。 

(2) 什么 是 空白 实验 ? 做 空白 实验 的 目的 是 什么 ? 


GENESB] 和 邻 二 氨 菲 分 光 光 度 法 测定 铁 





【实验 目的 】 
1. 掌握 邻 二 氮 菲 分 光 光 度 法 测定 铁 的 原理 和 方法 。 
2. 掌握 722 型 分 光 光 度 计 的 构造 和 使 用 方法 。 
3. 学 会 分 光 光 度 法 实验 条 件 的 选择 方法 。 


【实验 原理 】 

铁 的 分 光 光 度 法 所 用 的 显 色 剂 较 多 ， 有 邻 二 氮 菲 (又 称 邻 菲 嘿 啉 ) 及 其 衍生 物 、 磺 基 
水 杨 酸 等 。 其 中 邻 二 气 菲 分 光 光 度 法 的 灵敏 度 高 ， 稳 定性 好 ， 干扰 容易 消除 ， 因 而 是 目前 
普遍 采用 的 一 种 方法 。 

邻 二 氮 菲 (phen) 和 Fe 在 pH 为 3 一 9 的 溶液 中 ， 生 成 一 种 稳定 的 栓 红 色 配 离子 


LFe(phen)3 ]2+ ， 其 反应 如 下 : 
Fez+ 十 3 《 4 YC—|(¢ y+ ») 
=N N= = N=/ /3 
i WR 


Fe 

其 lgKi= 二 21. 3， 摩尔 吸光 系数 e= 二 1.1X104， 因 而 灵敏 度 高 ， 稳 定性 好 。 红 色 配 合 
物 的 最 大 吸收 峰 在 510nm 波长 处 。 因 此 ， 本 实验 以 朗 伯 - 比 耳 定律 为 依据 ， 采用 标准 曲线 
法 测定 铁 含量 。 

当 铁 为 十 3 价 时 ， 可 用 盐酸 羟 胺 还 原 ， 其 反应 式 如 下 : 

2Fes+ 十 2NHzOH .HCl 一 > 2Fe2+ 十 Ns 个 十 2H2O 十 4H+ 十 2C1- 

本 方法 的 选择 性 很 高 ， 相 当 于 含 铁 量 40 倍 的 Sn?*+、Alit 、Ca2+ 、Mg2+ 、Zn2+ 、 
Si03-，20 倍 Cri+、Mn?+ 、PO3-  ，5 倍 Co2+ 、Cu?+ 等 均 不 干扰 测定 。 

分 光 光 度 法 的 实验 条 件 ， 如 测量 波长 、 溶 液 酸 度 、 显 色 剂 用 量 等 ， 都 是 通过 实验 来 确 
定 的 。 因 此 本 实验 在 测定 试 样 中 铁 含量 之 前 ， 必 须 先 做 部 分 条 件 试验 。 条 件 试验 的 简单 方 
法 是 : 变动 某 实验 条 件 ， 固定 其 余 条 件 ， 测 得 一 系列 吸光 度 值 ， 绘 制 吸光 度 - 某 实验 条 件 
的 曲线 ,根据 曲线 确定 某 实验 条 件 的 适宜 值 或 适宜 范围 。 


2 十 
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【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 722 型 分 光 光 度 计 ， 酸 度 计 ， 容 量 瓶 〈25mL) ， 吸 量 管 (5mL、10mL) 等 。 

试剂 

(1) 10. 00mg/L 铁 标 准 溶 液 : 准确 称 取 0.7021g 分 析 纯 硫酸 亚 铁 铵 [FeSO4 。 
CNH4)z SO4。6HsOj] 于 小 烧杯 中 ， 加 水 溶解 ， 加 入 6mol/L HCI 溶液 50mL， 定 量 转移 至 
250mL 容量 瓶 中 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 所 得 溶液 合 铁 100. 0mg/L。 吸 取 此 溶液 25. 00mL 于 
250mL 容量 瓶 中 ， 用 蒸馏水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 所 得 溶液 含 铁 10. 00mg/L。 

(2) 0.15% 邻 二 氮 菲 (又 称 邻 菲 虽 啉 ) 水 溶液 : 称 取 1. 5g 邻 二 氮 菲 ， 先 用 5 一 10mL 
95% 乙 醇 溶解 ， 再 用 蒸馏 水 稀释 到 1 工 。 

(3) 10%% 盐 酸 产 胺 水 溶液 〈 新 鲜 配 制 ) 。 

(4) HAc-NaAc 缓冲 溶液 (pH 4.6): 称 取 136g 醋酸 钠 (CH3COONa。，3H;0),， 加 
人 60mL 冰 栈 酸 ， 加 水 溶解 后 ， 稀 释 到 1L。 

(5) NaOH 溶液 (lmol/L, 6mol/L)。 


【实验 步骤 】 

1, 实验 条 件 的 选择 

(1) 吸收 曲线 的 制作 和 测量 波长 的 选择 

取 2 只 25mL 容量 瓶 编号 分 别 为 0 号 、1 号 ， 用 5mL 吸 量 管 分 别 加 入 .0.00mL、 
3. 00mL 铁 标准 溶液 (10. 00mg/L) 。 各 加 入 0.50mL 盐酸 凑 胺 溶液 、1. 00mL 邻 二 毛 菲 溶 
液 、2. 50mL HAc-NaAc 缓冲 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 放 置 10min 待 测 。 

取 2 只 lcm 比 色 血 ， 用 蒸 馆 水 洗 净 后 ， 再 用 0 号 、1 号 溶液 分 别 润 洗 2 一 3 次 ， 然 后 
分 别 装 入 0 号 、1 号 溶液 〈 装 人 人 比 色 严 容 积 的 3/4 即 可 )。 用 擦 镜 纸 或 滤纸 擦 干 比 色 加 外 
壁 水 珠 ， 将 比 色 亚 放 在 比 色 严 架 上 〈 比 色 亚 透 光 面 对 准 架 光 孔 ) ， 准 备 测量 ， 

旋 动 波长 调节 钮 ， 依 次 调节 波长 在 440nm、460nm、480nm、500nm、505nm、 
510nm、520nm、540nm 及 560nm 等 波长 处 ， 以 0 号 溶液 为 参 比 溶液 ， 测 定 1 号 溶液 的 吸 
光度 值 。 注 意 每 改变 一 次 波长 ， 均 需 用 参 比 溶液 重新 调 零 。 测 定数 据 记录 在 表格 内 。 

以 波长 4 为 横 坐 标 ， 吸 光度 A 为 纵 坐 标 ， 绘 制 A 和 4 的 关系 曲线 。 从 吸收 曲线 上 选 
择 测定 铁 的 适宜 波长 ， 一 般 选 用 最 大 吸收 波长 sx 。 

(2) 溶液 酸度 的 选择 

于 8 只 25mL 容量 瓶 中 ， 用 吸 量 管 各 加 入 4. 00mL 铁 标准 溶液 、0. 50mL 盐酸 羟 胺 溶 
液 和 1mL 邻 二 毛 菲 溶液 ， 摇 匀 。 然 后 分 别 加 入 NaOH 溶液 0. 00mL、0. 10mL、0. 25mL、 
0. 50mL、0.75mL、1.00mL、1.25mL 及 1. 50mL。 用 蒸 饮 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 放 置 
10min 后 分 别 测定 各 溶液 的 PH 和 吸光 度 。 吸 光度 测定 条 件 为 : lcm 比 色 四， 蒸馏 水 作 参 
比 ， 测 定 波 长 为 nax。 以 吸光 度 A 为 纵 坐 标 ，pH 为 横 坐 标 ， 绘 制 A 和 pH 的 关系 曲线 。 
从 曲线 上 选择 测定 适宜 pH。 

(3) 显 色 剂 用 量 的 选择 

取 7 个 25mL 容量 瓶 ， 用 吸 量 管 依次 加 入 和 00mL 铁 标 准 溶液 ，0; 50mL 盐酸 羟 胺 溶液 ， 
摇 句 。 再 分 别 加 入 邻 二 氮 菲 溶液 0. 05mL、0. 15mL、0. 25mL、0. 40mL、0. 50mL、1. 00mL、 
2.00mL 和 2. 50mL 的 NaAc， 用 蒸馏 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 放 置 10min 后 测定 各 溶液 的 吸 
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光度 。 吸 光度 测定 条 件 为 : lcm 比 色 正 ， 以 蒸 饮水 作 参 比 ， 测 定 波长 为 wax。 以 吸光 度 
A 为 纵 坐 标 ， 显 色 剂 用 量 V 为 横 坐 标 ， 绘 制 A 和 V 的 关系 曲线 。 从 曲线 上 选择 测定 适宜 
的 显 色 剂 用 量 。 

2. 铁 含量 的 测定 

(1) 标准 曲线 的 制作 

在 6 只 25mL 容量 瓶 中 ， 用 吸 量 管 分 别 加 入 体积 为 0.00mL、1.00mL、2. 00mL、 
3. 00mL 、4. 00mL 、5. 00mL 铁 标 准 溶 液 ， 分 别 加 和 0. 50mL 盐酸 羟 胺 、1..00mL 邻 二 氮 
菲 溶 液 、2. 50mL NaAc 溶液 ,每 加 一 种 试剂 后 摇 匀 。 然 后 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 后 放 
置 10min。 用 1cm 比 色 严 ， 以 试剂 为 空白 “〈 即 0. 0mL 铁 标准 溶液 )， 在 所 选择 的 波长 下 ， 
测量 各 溶液 的 吸光 度 。 以 铁 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 A 为 纵 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 

(2) 试 样 中 铁 的 测定 

准确 吸取 3. 00mL 未 知 试 液 于 25mL 容量 瓶 中 ， 按 标准 曲线 的 制作 步骤 ， 加 入 各 种 试 
剂 ， 测 量 吸光 度 。 从 标准 曲线 上 查 出 和 计算 试 液 中 铁 的 含量 (mg/L) 。 


【注意 事项 】 
1. 不 能 颠倒 各 种 试剂 的 加 入 顺序 。 
2. 每 改变 一 次 波长 ， 必 须 重 新 调 零 
3. 读数 据 时 要 注意 A 和 T 所 对 应 的 数据 。 
4. 最 佳 波 长 选择 好 后 不 要 再 改变 。 
5. 实验 报告 中 要 进行 数据 记录 ， 并 进行 处 理 ， 最 后 要 得 出 结论 。 


【数据 处 理 】 
1. 吸收 曲线 的 绘制 


波长 /nm | 440 | 460 | 480 | 500 505 510 520 540 560 
吸光 度 4| | | | 


ia nm。 








”2. 绘制 工作 曲线 ， 从 工作 曲线 上 找 出 待 测 溶液 铁 的 含量 ， 并 计算 试 样 中 的 铁 含量 
(mg/L), 








加 入 体积 /mL 


pl(Fe:*)/(mg/L) 





(1) 以 铁 的 质量 浓度 p (mg/L) 为 横 坐 标 ， 吸 光度 A 为 纵 坐 标 ， 用 EXCEL 绘制 标 
准 曲线 ， 得 标准 曲线 的 回归 方程 为 : ， 相 关系 数 R? 为 5 

(2) 待 测 浴 液 的 吸光 度 A ; 从 标准 曲线 上 求 得 试 样 中 铁 的 含量 (mg/L) 

(3) 原 试 样 中 的 铁 含 量 (mg/L) 三 从 标准 曲线 上 求 得 试 样 中铁 的 含量 义 稀释 倍数 
(25/3) 三 
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【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 使 用 分 光 光 度 计 ， 拿 比 色 亚 时 ， 用 手 捏 住 比 色 亚 的 _， 切 勿 触及 ” ， 以 
免 其 被 沾 污 或 磨损 ;向 比 色 亚 内 加 被 测 液 时 ， 应 以 加 至 其 高 度 的 “为 宜 。 

(2) 分 光 光 度 计 使 用 前 就 预 热 min; 分 光 光 度 计 连 续 使 用 时 间 不 宜 过 长 ， 最 好 
使 用 2h 左右 让 仪器 间 区 min 后 再 使 用 。 

(3) 在 邻 二 氮 菲 分 光 光 度 法 测 铁 含量 的 实验 中 ， 邻 二 氮 菲 是 ， 盐 酸 羟 胺 的 作 
用 是 ， 酷 酸 钠 的 作用 是 。 使 用 分 光 光 度 计 测量 时 ， 空 白 试 液 放 在 比 色 
三 架 的 第 ”个 位 置 上 。 

2. 选择 题 

(1) 分 光 光 度 法 中 ， 为 了 减 小 测量 误差 ， 理 想 的 吸光 度 读数 范围 为 ” ，。 

A. 0,.2~—1.2 B; 0..5~—2:5 EC. 02 一 0.8 D, 0.05*0.9 

(2) 有 一 标准 的 Fes+ 溶液 的 浓度 为 6.0mg/L， 其 吸光 度 为 0. 304， 有 一 液体 试 样 ， 
在 同一 条 件 下 测 得 其 吸光 度 为 0. 510， 求 试 样 溶液 中 铁 含量 为 “。 

A. 6.0mg/L B. 10.1mg/L C. 3.6mg/L D, 1, 2mg/L 

(3) 分 光 光 度 法 测定 铁 ， 标 准 曲线 的 回归 方程 为 > 三 0.8039z 十 0.007，y 为 吸光 度 
A,， 工 为 浓度 ， 测 得 待 测 溶液 的 吸光 度 A 为 0.334， 则 待 测 溶液 Fe 的 含量 (mg/L) 为 


各 0; 和 2 B. 0.4 CG 1.2 Di.8 

3. 思考 题 

(1) 本 实验 量 取 各 种 试剂 时 应 分 别 采 取 何 种 量 器 较为 合适 ? 为 什么 ? 

(2) 怎样 用 分 光 光 度 法 测定 水 样 中 的 全 铁 〈 总 铁 ) 和 亚 铁 的 含量 ? 试 拟 出 简单 步骤 。 
(3) 吸收 曲线 与 标准 曲线 有 何 区 别 ? 各 有 何 实际 意义 ? 


“CE 这 胸水 样 中 Cr(VI) 的 分 光 光度 法 测定 


【实验 目的 】 
1. 掌握 分 光 光 度 法 测定 Cr( WI)〉 的 原理 及 方法 。 
2. 学 会 分 光 光 度 计 的 正确 使 用 。 

【实验 原理 】 

1,5- 二 葵 基 碳 酰 二 肝 (DPC)〉 是 检测 Cr(W) 的 灵敏 试剂 。 据 文献 报道 ，Cr(W) 与 
DPC 在 HzSO4 介质 中 发 生 配 位 反应 ， 生 成 的 产物 为 Cr( 焉 ) 与 配合 试剂 的 鳌 合 物 ， 产 物 
对 540nm 附近 的 可 见 光 有 最 大 吸收 ， 在 此 波长 条 件 下 ， 只 有 Hg?*+ 对 其 显 色 反 应 有 干扰 。 
因此 ， 可 以 认为 此 显 色 反应 是 对 Cr( WI 检测 的 特征 反应 。 

【仪器 和 试剂 】 
仪器 : 722 型 分 光 光 度 计 ， 容 量 瓶 〈50mL) ， 吸 量 管 (5mL、10mL) 等 。 
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试剂 : 重 铬 酸 钾 (A. R. )， 二 莱 基 碳 酰 二 肘 (DPC)。 

100mg/L 的 Cr( WI) 标准 储备 溶液 : 准确 称 取 0. 1000g 的 KzCrzO7 于 干燥 烧杯 中 ， 
用 蒸馏水 溶解 后 转移 至 1L 容量 瓶 中 ， 用 蒸馏 水 稀释 至 刻度 ， 充 分 摇 匀 。 使 用 时 以 此 溶液 
按 比例 稀释 ， 配 制 标准 系列 溶液 。 

DPC 溶液 : 先 将 DPC 用 甲醇 溶解 ， 再 加 水 稀释 ， 配 成 0. 80g/L 的 溶液 。 


【实验 步骤 】 

1. Cr( VI) 最 大 吸收 波长 的 测定 

用 吸 量 管 吸取 0.0mL、0.50mL KzCrzO7 标准 溶液 (100mg/L)， 分 别 注 入 两 个 
50mL 比 色 管 中 ， 各 加 入 3. 00mL 0.05g/L DPC 溶液 、5. 00mL lmol/L HSO4: ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 名 。 放 置 10min 后 ， 用 lcm 比 色 轩 ， 以 试剂 空白 〈( 即 0. 00mL KCrzO; 标 
准 溶液 ) 为 参 比 溶液 ， 在 520 一 560nm 之 间 ， 每 隔 10nm 测 一 次 吸光 度 ， 在 最 大 吸收 峰 附 
近 ， 每 隔 5nm 测定 一 次 吸光 度 。 在 坐标 纸 上 ， 以 波长 4 为 横 坐 标 ， 吸 光度 A 为 纵 坐 标 ， 
绘制 A 和 A》 关系 的 吸收 曲线 。 从 吸收 曲线 上 选择 测定 Cr( YI》 的 适宜 波长 ,一 般 选 用 最 大 
吸收 波长 max。 

2. 标准 曲线 的 制作 

用 移 液 管 吸取 Kaz Crz O7 标 准 溶液 (100mg/L) 10. 00mL 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 勾 。 此 溶液 每 升 含 Cr( WI) 10mg。 在 5 个 50mL 容量 瓶 (或 比 色 管 ) 中 ， 用 
吸 量 管 分 别 加 入 0mL、2. 50mL、5. 00mL、7. 50mL、10. 00mL 10mg/L 重 铬 酸 钾 标准 溶 
液 ， 分 别 加 入 10. 00mL 0. 80g/L DPC 溶液 、5. 00mL lmol/L H2SO4 溶 液 ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 后 放置 10min。 用 lcm 比 色 亚 ， 以 试剂 为 空白 ， 在 所 选择 的 波长 下 ， 测 量 各 
溶液 的 吸光 度 。 以 Cr(W) 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 A 为 纵 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 

3. 水 样 中 Cr( WI) 含量 的 测定 

准确 吸取 适量 试 液 于 50mL 比 色 管 中 ， 按 标准 曲线 的 制作 步骤 ， 加 入 各 种 试剂 ， 测 量 
吸光 度 。 从 标准 曲线 上 查 出 试 液 中 Cr( V1) 的 含量 (mg/L)。 


【注意 事项 】 
1. 不 能 颠倒 各 种 试剂 的 加 入 顺序 。 
. 每 改变 一 次 波长 必须 重新 调 零 
. 读数 据 时 要 注意 A 和 T 所 对 应 的 数据 。 
. 最 佳 波长 选择 好 后 不 要 再 改变 。 
. 实验 报告 中 要 进行 数据 记录 ， 并 进行 处 理 ， 最 后 得 出 结论 。 
【数据 处 理 】 
1. 绘制 A- 曲线 ， 得 出 4A。 。 


2. 绘制 工作 曲线 ， 从 工作 曲线 上 找 出 未 知 试 样 的 含量 ， 并 计算 水 样 中 Cr(W) 的 含量 
(mg/L) 。 


cn 心 0 NM 







10mg/L KsCrz0; 标 准 溶液 体积 /mL 
Cr( V1) 浓度 / (mg/L) 
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以 Cr( WL) 浓度 为 横 坐 标 ， 吸 光度 A 为 纵 坐 标 ， 用 EXCEL 绘制 标准 曲线 ， 得 标准 曲 


线 的 回归 方程 为 ， 相 关系 数 R? 为 ; 水 样 中 的 Cr( VWI) 吸光 度 A 
” ;计算 水 样 中 的 Cr(W) 的 含量 (mg/L) 。 
【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 本 实验 的 显 色 剂 是 ， 标 准 溶液 是 5 

(2) 不 同 浓度 的 同一 物质 ， 其 吸光 度 随 浓度 的 增 大 而 ， 但 最 大 吸收 波长 


(3) 一 有 色 溶 液 ， 在 比 色 下 厚度 为 2cm 时 ， 测 得 吸光 度 为 0. 340。 如 果 浓 度 增 大 1 倍 
时 ， 其 吸光 度 A= ;T= 





2. 选择 题 

(1) 符合 朗 伯 - 比 耳 定律 的 有 色 溶 液 稀 释 时 ， 其 最 大 吸收 峰 的 波长 位 置  。 

A. 向 短波 方向 移动 B. 向 长 波 方向 移动 

C. 不 移动 ， 且 吸光 度 值 降低 D. 不 移动 ， 且 吸光 度 值 升 高 

(2) 扫描 KzCrs O7 硫 酸 溶液 的 紫外 -可 见 吸收 光谱 时 ， 一 般 选 作 参 比 溶液 的 是 “。 
A. 薰 馅 水 B. H: SO 溶液 

C.KsCrs O7 的 水 溶液 D. KsCrs O07 的 硫酸 溶液 


(3) 某 分 析 工 作者 ， 在 分 光 光 度 法 测定 前 用 参 比 溶液 调节 仪器 时 ， 只 调 至 透 光 率 为 
95.0%， 测 得 某 有 色 溶 液 的 透 光 率 为 35. 2%， 此 时 溶液 的 真正 透 光 率 为 ” 。 

A. 40.2% B. 37.1% C. 35.1% D. 30.2% 

3. 思考 题 

(1) 本 实验 采用 何 种 溶液 做 参 比 溶液 ， 为 什么 ? 

(2) 为 什么 要 用 DPC 显 色 后 再 测定 ? 

(3) 怎样 测定 试 样 中 三 价 铬 和 六 价 铬 含量 ? 


ES 党 液 pH 的 测定 


【实验 目的 】 
1. 掌握 用 电位 法 测量 溶液 pH 的 基本 原理 和 方法 。 
2. 学 会 测定 玻璃 电极 的 响应 斜率 ， 进 一 步 加 深 对 玻璃 电极 响应 特性 的 了 解 。 


【实验 原理 】 

酸度 计 是 测量 溶液 pH 的 常用 仪器 , 由 电极 和 电 计 两 部 分 组 成 。 电 极 分 为 指示 电极 和 参 
比 电极 ， 也 有 将 指示 电极 和 参 比 电极 组 合 在 一 起 的 复合 电极 ， 其 应 用 于 测量 的 原理 相同 。 

以 pH 玻璃 电极 作 指示 电极 ， 饱 和 甘 季 电极 作 参 比 电极 ， 插 入 待 测 溶液 中 组 成 原 电 
池 ， 在 一 定 条 件 下 采用 酸度 计 的 电 计 测 量 电池 的 电动 势 ， 根 据 电 池 电 动 势 与 溶液 pH 存在 
的 直线 关系 ， 实 现 对 待 测 溶液 pH 的 测量 。 组 成 的 测量 原 电 池 为 : 
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(一 )Ag,AgCllHCIC0.1mol/L) | 玻璃 膜 | 试 液 上 KCl( 饱 和 )|HgCls ,Hg( 十 ) 
| 玻璃 电极 | | 一 饱和 甘 隶 电极 一 | 

在 一 定 条 件 下 ，pH 玻璃 电极 的 敏感 膜 能 选择 性 响应 ca+ ， 其 电极 电位 与 待 测 溶液 的 

pH 成 直线 关系 。 即 在 298. 15K 时 ， 
玖 玻璃 一 开 ' 一 0.0592pH 
式 中 ， 瓦 或 殉 为 pH 玻璃 电极 的 电极 电位 ; K 为 一 常数 。 
因此 ， 测 得 的 电池 电动 势 EE: 
瓦 一 瓦 甘 录 一 瓦 葡 珊 三 瑟 甘 录 一 ( 民 ' 一 0.0592pH) 王 瑟 甘 未 一 开 ' 十 0.0592 pH 
EH 条 和 K 在 一 定 条 件 下 都 为 常数 ， 将 其 合并 为 天， 即 得 : 
E=K+0. 0592pH 

可 见 ， 在 一 定 的 温度 下 ,电池 电动 势 与 溶液 的 pH 成 线性 关系 。 这 就 是 以 电位 法 测量 
溶液 pH 的 依据 。 该 式 中 ， 常数 KK 无 法 测量 与 计算 ， 在 实际 工作 中 ， 试 样 溶液 的 pH 常 
采用 同 已 知 准确 pH 的 标准 缓冲 溶液 相 比 而 求 得 。 其 做 法 为 : 

测 得 标准 缓冲 溶液 的 电动 势 EF,, 得 ,一 K 十 0.0592pHs; 在 相同 条 件 下 ， 测 得 待 测 
溶液 的 电动 势 为 ;, 得 EE 一 K 十 0.0592pH;。 则 两 式 相 减 为 

E;—E,=0.0592(pH: —pH;) 











即 
(BE) 
0. 592 
因此 ， 以 标准 缓冲 溶液 的 pH 为 基准 ， 通 过 测量 已 和 五 = 就 可 以 求 出 pHz ， 酸 度 计 
就 是 根据 这 一 原理 设计 的 。 
玻璃 电极 的 响应 斜率 与 温度 有 关 ， 在 一 定 的 温度 下 应 该 是 定 值 ，25C 时 玻璃 电极 的 理 
论 响应 斜率 为 0.0592。 但 是 pH 玻璃 电极 由 于 制作 工艺 等 的 差异 ， 其 斜率 可 能 不 同 ， 需 
用 实验 方法 来 测定 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 ， 梅 特 勒 - 托 利 多 Delta 320 型 酸度 计 ， 复 合 pH 玻璃 电极 。 

试剂 邻 茜 二 甲酸 氨 钾 标准 缓冲 溶液 (pH 4. 00)， 磷 酸 二 氢 钾 和 磷酸 氢 二 钠 标 准 组 
冲 溶液 (pH 6. 86) ， 硼 砂 标准 缓冲 溶液 (pH 9. 18) ， 土壤， 河水 (海水 )。 


【实验 步骤 】 

1. 标准 缓冲 溶液 的 配制 

将 相应 标准 缓冲 溶液 试剂 包 中 的 试剂 用 共 馏 水 溶解 ， 转 入 试剂 包 规 定 的 容量 瓶 中 定 
容 ， 贴 好 标签 备用 。 

2， 酸 度 计 的 标定 〈 按 照 操 作 说 明 书 操作 ) 

@ 选择 温度 测定 ， 调 节 温 度 补偿 ， 达 到 溶液 温度 值 。 

@ 选择 pH 校正 。 

@ 分 别 进行 1 点 、2 点 、3 点 校正 (以 下 以 2 点 校正 为 例 ， 适 用 酸性 溶液 )。 

@ 把 用 蒸馏 水 清洗 过 的 电极 插入 pH 6. 86 标准 缓冲 溶液 中 。 

@) 调节 定位 ， 使 仪器 显示 读数 与 该 缓冲 溶液 当时 温度 下 的 pH 一 致 。 


pH; = 二 和 这 
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@ 用 蒸馏 水 清洗 电极 ， 用 滤纸 吸 干 ， 再 插入 pH 4. 00 的 标准 缓冲 溶液 中 ， 调 节 使 仪 
器 显示 读数 与 该 缓冲 液 当 时 温度 下 的 pH 一 致 ， 仪 器 完成 标定 。 用 任意 标准 溶液 验证 ， 如 
有 误差 ， 再 重复 (4) 一 (6) 步骤 。 

3. pH 玻璃 电极 响应 斜率 的 测定 

选择 测定 mV， 将 电极 插入 pH 4. 00 的 标准 缓冲 溶液 中 ， 摇 动 烧杯 ， 使 溶液 均匀 ， 在 
显示 屏 上 读 出 溶液 的 mV 值 ， 依 次 测定 pH 6. 86、pH 9. 18 标准 缓冲 溶液 的 mV 值 。 

4. 溶液 pH 的 测定 。 

当 被 测 溶液 与 标定 溶液 温度 相同 时 ， 用 蒸馏水 缓 缓 淋 洗 两 电极 3 一 5 次 ， 再 用 待 测 溶 
液 淋 洗 3 一 5 次 。 然 后 将 它们 插 人 装 有 25 一 50mL 溶液 的 烧杯 中 ， 电 极 浸 入 水 中 ， 摇 动 烧 
杯 ， 使 溶液 均匀 ， 待 读数 稳定 后 ， 读 取 pH 值 ， 用 蒸馏 水 清洗 电极 ， 滤 纸 吸 干 。 

5. 土壤 水 浸 液 pH 的 测定 

称 取 通 过 2mm 孔径 得 的 风干 试 样 20. 0g (精确 至 0. 1g) 于 50mL 高 型 烧杯 中 ， 加 蒸 
馏 水 20mL， 以 搅拌 器 搅拌 lmin， 使 土 粒 充分 分 散 ， 放 置 30min 后 进行 测定 。 将 电极 插 
入 待 测 液 中 “〈 注 意 玻 璃 电极 球 泡 下 部 位 于 土 液 界面 下 ， 甘 冬 电 极 插 人 上 部 清 液 ) ， 轻 轻 揪 
动 烧杯 ， 以 除去 电极 上 的 水 膜 ， 促使 其 快速 平衡 ， 静 置 片刻 ， 按 下 读数 开关 ， 待 读数 稳定 
时 记 下 pH 值 。 放 开 读 数 开 关 ， 取 出 电极 ， 以 水 洗 净 ， 用 滤纸 条 吸 干 水 分 后 即 可 进行 第 二 
个 样品 的 测定 。 每 测 5 一 6 个 样品 后 需 用 标准 溶液 检查 定位 。 


【注意 事项 】 

1. 观察 敏感 膜 玻 璃 是 否 有 刻 痕 和 裂缝 ; 参 比 溶液 是 否 浑 间或 发 霉 (有 架 状 物 ); 参 比 
电极 的 液 接 界 部 位 是 否 堵塞 ; 电极 的 引出 线 及 插头 是 否 完 好 ， 要 保持 电极 插头 的 干燥 与 
清洁 。 

2. 玻璃 球 泡 易 破损 ， 使 用 时 要 小 心 。 

3. 电极 不 得 测试 非 水 溶液 ， 如 油脂 、 有 机 溶剂 、 牛 奶 及 胶体 等 ， 若 不 得 已 测试 必须 
马上 清洗 ， 用 稀 NaHCOs 溶液 浸泡 清洗 ， 时 间 不 得 太 长 ， 然 后 用 蒸馏 水 漂洗 干净 。 

4. 电极 正常 测试 水 温 为 0 一 60C， 超 过 60C 极 易 损 坏 电 极 。 

. 电极 不 得 测试 含 F- 高 的 水 样 。 
. 每 次 测试 结束 ， 电 极 都 需 用 蒸馏 水 冲洗 干净 ， 特 别 是 测量 过 酸 或 碱 溶液 后 。 
. 电极 保护 套 内 的 KCl 溶液 (3mol/L) 要 及 时 补充 ， 不 能 干 润 。 


【数据 处 理 】 

1. pH 玻璃 电极 响应 斜率 的 测定 

作 已 -pH 图 ， 求 出 直线 斜率 即 为 该 玻璃 电极 的 响应 斜率 。 若 偏离 59mV/pH 值 
(25C) 太 多 ， 则 该 电极 不 能 使 用 。 

2. 记录 未 知 试 液 的 pH 值 。 

3. 记录 未 知 土壤 试 液 的 pH 值 。 


【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 要 测定 指示 电极 的 电极 电位 ， 需 将 它 与 另 一 个 准确 已 知 电极 电位 的 电极 相 比较 ， 


~ oO a 
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后 一 种 电极 称 为 电极 ， 它 的 电极 电位 在 测定 过 程 中 应 保持  。 

(2) pH 玻璃 电极 膜 电 位 的 产生 是 的 结果 。 测 定 pH 时 ， 以 pH 玻璃 电极 
作 ， 以 饱和 甘 隶 电极 作 参 比 电 极 插 入 待 测 液 中 组 成 原 电池 进行 测量 ， 也 可 把 pH 
玻璃 电极 和 参 比 电极 组 合 在 一 起 的 电极 插入 待 测 液 中 组 成 原 电 池 进 行 测量 。 

(3) 使 用 酸度 计 测 未 知 溶液 的 pH 之 前 ， 先 要 进行 操作 ， 但 并 非 每 次 测定 前 
都 要 进行 该 操作 ， 一 般 每 天 操作 一 次 已 能 达到 要 求 。 如 果 复 合 电 极 是 干 放 的 ， 则 在 使 用 前 
必须 在 中 浸 8h 以 上 。 临 使 用 前 使 复合 电极 的 参 比 电极 露出 ， 甩 去 玻璃 
电极 下 端 ， 将 仪器 电极 插座 上 的 短路 插 拔 去 ， 插 入 复合 电极 。 

2. 选择 题 

(1) pH 计 标 定 所 选用 的 pH 标准 缓冲 溶液 同 被 测 样品 p 理 值 应 ” 。 

A, 相差 较 大 B. 尽量 接近 C. 完全 相等 D. 无 关系 

(2) 玻璃 电极 属于 _。 

A. 单 晶 膜 电 极 B. 非 晶体 膜 电极 ”C. 敏 化 电极 D. 多 唱 膜 电极 

(3) pH 玻璃 电极 在 使 用 前 一 定 要 在 水 中 浸泡 几 小 时 ， 目的 在 于 _。 

A. 清洗 电极 B. 活化 电极 C. 校正 电极 D. 除去 沾 污 的 杂质 

3. 思考 题 

(1) 请 叙述 电位 法 测定 溶液 pH 的 原理 。 

(1) pH 计 为 什么 要 用 标准 缓冲 溶液 校正 ? 

(2) 使 用 和 安装 玻璃 电极 或 pH 复合 电极 时 应 注意 什么 问题 ? 


”ESEE2Z 电位 滴定 法 测定 水 中 的 毛 


【实验 目的 】 
1. 学 习 电 位 滴定 法 的 基本 原理 和 实验 操作 。 
2. 掌握 电位 滴定 中 数据 的 处 理 方法 。 


【实验 原理 】 

电位 滴定 法 是 根据 滴定 过 程 中 电极 电位 的 突 跃 来 确定 终点 的 分 析 方 法 。 与 普通 滴定 法 
相 比 较 ， 电 位 滴定 法 具有 以 下 优点 : 能 用 于 反应 平衡 常数 较 小 、 滴 定 突 跃 不 明显 的 滴定 ; 
能 用 于 缺乏 合适 指示 剂 的 滴定 ; 能 用 于 浑浊 或 有 色 溶 液 的 滴定 ; 能 用 于 非 水 溶液 的 滴定 ; 
可 以 连续 滴定 和 自动 滴定 。 

进行 电位 滴定 时 ， 在 被 测 溶液 中 插 人 一 个 指示 电极 和 一 个 参 比 电极 组 成 一 个 化 学 电 
池 。 随 着 滴定 剂 的 加 入 ， 被 测 离子 的 浓度 不 断 发 生变 化 ， 因 而 指示 电极 的 电位 相应 地 发 生 
变化 ， 在 化 学 计量 点 附近 离子 浓度 发 生 突 跃 ， 引 起 指示 电极 发 生 电位 突 跃 。 根 据 测 量 工作 
电池 电动 势 的 变化 就 可 以 确定 终点 。 

通常 采用 3 种 方法 来 确定 电位 滴定 终点 。 

@ E-V 曲线 法 ”如 图 4. 2(a) 所 示 ，E-V 曲线 法 简单 ， 但 准确 性 稍 差 。 

@ AE/AV-V 曲线 法 ”如 图 4.2(b) 所 示 。 由 电位 改变 量 与 滴定 剂 体积 增 量 之 比 进行 
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E/mV 


VimL 
VimL 


(a) (b) @ 
图 4.2 确定 电位 滴定 终点 的 方法 


计算 。AE/AV-V 曲线 上 存在 着 极 值 点 ， 该 点 对 应 着 E-V 曲线 中 的 拐点 。 
@ A2E/AV?-V 曲线 法 ”如 图 4.2(c) 所 示 。A?E/AV? 表示 E-V 曲线 的 二 阶 微 商 。 
A2*E/AV? 值 由 下 式 计算 : 
AE AE 
sp, (vl (gr 


AV2 | AV 





滴定 反应 为 : 
Ag+ 十 CI 一 -一 ~ AgCly Ksp=1.8X10-1 
化 学 计量 点 时 ，[Ag1 ]=LCI- ]， 可 由 Ksp (AgCl) 求 出 Ag+ 的 浓度 ， 由 此 计算 出 
Ag 电极 的 电位 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : ZD-2 型 自动 电位 滴定 仪 ，Ag 电极 ， 双 盐 桥 饱和 甘 东 电极， 容量 瓶 〈100mL)， 
移 液 管 (25mL、50mL) ， 烧 杯 (250mL)， 搅 拌 子 ， 洗 瓶 等 。 

试剂 : NaCl 标准 溶液 〈0.0500mol/L) ，AgNOs 溶液 (0. 0500mol/L， 待 标定 )。 


【实验 步骤 】 

1. 手动 电位 滴定 ‘(AgNOs 溶液 浓度 的 标定 ) 

用 移 液 管 准确 移 取 25. 00mL NaCl 标准 溶液 于 一 洁净 的 250mL 烧杯 中 ， 加 入 4mL 1: 
1 HNOs 溶液 ， 以 蒸 饮水 稀释 至 100mL 左右 ， 放 人 一 个 干净 的 搅拌 子 ， 将 其 置 于 滴定 装 
置 的 搅拌 器 平台 上 ,用 AgNOs 溶液 滴定 至 EE 值 为 400myV 左右 (临近 终点 时 ， 每 加 入 
0. 1mL AgNO3， 记 录 一 次 值 )。 

2， 自动 电位 滴定 (自来水 中 握 含 量 的 测定 ) 

准确 移 取 自来水 样 100. 00mL 于 250mL 烧杯 中 ， 再 加 入 4mL 1 :1 的 HNO; 溶液 ， 
放 入 一 只 干净 的 搅拌 子 ， 同 上 法 安装 好 滴定 管 和 电极 ,依据 E-V 曲线 上 所 找 出 的 终点 电 
位 为 自动 电位 滴定 的 终点 电位 ， 预 控 点 设置 为 90mV， 按 下 “滴定 开始 ”按钮 ， 在 到 达 终 
点 后 ， 记 下 所 消耗 的 AgNOs 溶液 的 准确 体积 。 


【注意 事项 】 

1. 注意 爱护 仪器 ， 切 勿 将 试剂 和 水 漫 入 仪器 中 ， 仪 器 不 用 时 插 上 接续 器 ,仪器 不 应 
长 时 间 放 在 有 腐蚀 性 等 有 害 气体 的 房间 内 。 

2. 将 电磁 阀 调 整合 适 。 手 动 滴定 时 ， 应 有 节奏 地 按 动 开关 。 

3. 双 盐 桥 内 饱和 甘 冬 电极 应 装 有 一 定 高 度 的 饱和 KCl 溶液 ， 液 体 下 不 能 有 气泡 ， 陶 
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瓷 芯 应 保持 通畅 ， 用 橡皮 筋 将 装 有 硝酸 钾 的 外 套 管 与 参 比 电极 连 好 。 


【数据 处 理 】 
1. 根据 自动 电位 滴定 的 数据 ,绘制 电位 〈E) 对 滴定 体积 (V) 的 滴定 曲线 ， 通 过 
E-V 曲线 确定 终点 电位 和 终点 体积 。 由 体积 可 算出 硝酸 银 溶 液 的 准确 浓度 c(AgNOs ) 。 


c(NaCDV (NaCl) 
V(AgNO;) 


式 中 ，c (NaCl) 为 NaCl 标准 溶液 的 浓度 ，mol/L; V(NaCl) 为 NaCl 标准 溶液 的 体 
积 ，mL; V(AgNO;3) 为 AgNOs 溶液 的 体积 ，mL。 

2. 根据 滴定 终点 (自动 电位 滴定 ) 所 消耗 AgNOs 溶液 的 体积 计算 试 液 中 Cl- 的 质量 
浓度 oCCI- ) (mg/L) 。 


c(AgNOs) (mol/L)= 


AgNO;)VCAgNO 
的- I i gNOsIV (AgNO3) ,5 145x1000 
了 水 样 
式 中 ，c (AgNO3) 为 AgNO; 标准 溶液 的 浓度 ，mol/L; V(AgNO3) 为 AgNOs 标 


准 溶 液 的 体积 ，L; V 水 样 为 取样 体积 ，mL.。 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 组 成 不 同 或 浓度 不 同 的 溶液 接触 界面 上 ， 将 产生 电位 。 

(2) 在 电位 滴定 中 ， 有 几 种 确定 终点 的 方法 ， 它 们 是 在 瓦 电位 -V 滴 定 剂 体积 图 上 的 ， 
一 阶 微 商 曲线 上 的 ， 二 阶 微 商 曲线 上 的 点 对 应 的 体积 ， 即 为 终点 时 
的 V 缴 点 。 

(3) 电位 法 测量 常 以 作为 电池 的 电解 质 溶液 , 漫 入 两 个 电极 , 一 个 是 指示 电 
极 , 另 一 个 是 参 比 电 极 , 在 零 电 流 条 件 下 , 测量 所 组 成 的 原 电池 

2. 选择 题 

(1) AgCl-Ag 电极 的 电位 取决 于 溶液 中 的 _。 

A，Ag+ 浓 度 B. CI 一 活 度 

C. Ag 和 AgCl 浓度 总 和 D. AgCl 浓度 

(2) 银 电 极 属 于 。 

A. 离子 选择 性 电极 B. 金属 基 电 极 

C. 晶体 膜 电 极 D. 非 晶体 膜 电极 


(3) 正确 的 饱和 甘 隶 电极 半 电 池 的 组 成 为 ” 。 

A. Hg|HgzCls (lmol/L)|KCl( 饱 和 ) 
BHg|HgzCls( 固 )|KCI( 饱 和 ) 

C. Hg| HgzClz( 固 )|HCl(mol/L) 

D. Hg| HgCls( 固 )|KCl( 饱 和 ) 

3. 思考 题 

(1) 与 化 学 分 析 中 的 容量 法 相 比 ， 电 位 滴定 法 有 何 特点 ? 

(2) 如 何 计算 滴定 反应 终点 的 电位 值 ? 

(3) 本 实验 中 哪些 因素 容易 造成 误差 ? 如 何 能 提高 实验 的 准确 度 ? 
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【实验 目的 】 
1. 掌握 电位 分 析 法 的 基本 原理 和 离子 选择 性 电极 的 应 用 。 
2, 熟悉 酸度 计 或 离子 活 度 计 的 使 用 方法 。 
3, 熟悉 用 标准 曲线 法 和 标准 加 入 法 测定 水 中 F- 的 含量 。 


【实验 原理 】 
氟 是 人 体 必 需 的 微量 元 素 ， 摄 人 适量 的 氟 有 利于 牙齿 的 健康 ， 但 摄 和 人 过 量 对 人 体 有 
害 。 因 此 ， 监 测 饮用 水 中 的 氟 含 量 十 分 必要 。 
测定 溶液 中 的 氟 离 子 ， 一 般 由 氟 离 子 选 择 性 电极 〈 简 称 氟 电极 ) 作 指 示 电 极 ， 饱 和 甘 
汞 电极 作 参 比 电极 。 它 们 与 待 测 液 组 成 测量 电池 。 可 表示 为 
Hg,Hg:Cls |KCl( 饱 和 ) |‖F- 试 液 1LaFs|NaF,NaCl ( 均 0.1mol/L)|AgCl,Ag 
其 电池 电动 势 为 (忽略 液 接 电位 ) 
Eye 池 =Er—Esce 
而 气 离 子 选择 性 电极 的 敏感 膜 为 LaFs 单 晶 膜 〈 挫 人 微量 EuF: ， 以 利于 导电 )， 电 极 
管内 装 入 NaF 十 NaCl 混合 溶液 作为 内 参 比 溶液 ， 以 Ag-AgCl 电极 作 内 参 比 电极 。 当 将 氟 
电极 浸入 含 F- 的 溶液 中 时 ， 电 极 可 对 ap- 产生 选择 性 响应 ， 其 电极 电位 为 
Er=Engcy/Ag +K— (RT/F)Inas- 
因此 Eb =Eagec/As +K—(RT/F)lInas- —EscE 
令 K' 二 Engcyag 十 K 一 Esce， 可 得 
Eaw =K'—(RT/F)Ina. 
在 25YC 时 ， 瓦 电池 表示 为 
Eg 池 =K'—0.0592lgap- 
但 在 实际 测定 中 要 测量 的 是 离子 的 浓度 ， 而 不 是 活 度 。 所 以 必须 控制 试 样 溶液 的 离子 
强度 ， 使 测定 过 程 中 活 度 系数 为 定 值 。 则 上 式 可 写 为 : 
FE 电池 一 K' 一 0. 0592lgcr- 一 开 十 0. 0592pF 
式 中 ， 开 为 常数 ， 当 下 -浓度 为 10 一 1mol/L 时 ; 电池 与 lgce- 或 pF 呈 线 性 关系 。 
据 此 可 建立 溶液 中 cf- 的 测定 方法 ， 有 标准 曲线 法 和 标准 加 入 法 。 
标准 曲线 法 常 采 用 在 系列 标准 溶液 与 待 测试 液 中 加 入 总 离子 强度 调节 缓冲 剂 (TIS- 
AB)， 在 控制 溶液 离子 强度 的 条 件 下 ， 依 靠 实验 通过 绘制 系列 标准 溶液 的 五 电池 -PF 曲线 
来 求 得 待 测试 液 的 crf- 。 由 于 气 电 极 响 应 的 是 试 液 中 气 离 子 的 活 度 (浓度 )， 当 pH<=5 
时 ， 因 形成 HF 分 子 ， 电极 对 它 不 响应 ; 而 当 pH 这 6 时 ， 易 引起 单 唱 膜 中 Las” 的 水 解 ， 
形成 La(OH)3， 影响 电极 的 响应 ， 故 实际 测定 时 ， 还 常 利用 TISAB 控制 试 液 的 pH 在 
5 一 6 之 间 。 此 外 ，TISAB 还 含有 消除 Als+ 、Fe37 干扰 的 成 分 〈 如 柠檬 酸 盐 ) 。 
标准 加 入 法 适 于 复杂 样品 体系 的 测定 ， 是 先 测量 电极 在 未 知 试 液 〈 体 积 Vo。) 中 的 电 
位 值 EE1， 然 后 加 入 小 体积 〈Vs) 大 浓度 (c.〉 的 欲 测 组 分 的 标准 溶液 ， 混 合 均匀 后 〈 混 
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合 溶液 背景 变化 不 大 ) ， 再 测试 液 中 的 电位 值 E2， 根 据 两 次 测量 值 的 增 量 AE， 按 下 式 计 
算 欲 测 组 分 的 浓度 ch_ : 





式 中 ，s 二 2.030RT/nF。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 酸度 计 或 离子 计 ， 氟 离子 选择 性 电极 ， 饱 和 甘 隶 电极， 电磁 搅拌 器 ， 吸 量 管 ， 
100mL 容量 瓶 等 。 

试剂 NaF (G. R. 或 A. R. ) ， 柠 榜 酸 钠 (A. R. ) ， 冰 醋酸 (A. R. )，NaCl (A. R. ) 。 

氟 标 准 贮备 溶液 : 称 取 于 120C 干 燥 2h 并 冷却 的 NaF 0. 2210g， 用 水 溶解 后 转 入 
1000mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 。 贮 于 塑料 瓶 中 。 此 溶液 含 F 为 100pg/mL。 

气 标 准 溶 液 : 吸取 10. 00mL 氟 标 准 贮 备 溶 液 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 此 溶液 含 F- 为 10. 00ug/mL。 

总 离子 强度 调节 缓冲 剂 《TISAB): 于 1000mL 烧杯 中 加 入 500mL 水 与 57mL 冰 醋 酸 ， 
58g NaCl，12g 柠檬 酸 钠 (NasCs HiO7。2HzO)， 搅拌 至 溶解 。 将 烧杯 放 冷 后 ， 缓 慢 加 入 
6mol/L NaOH 溶液 ( 约 125mL) ， 直 至 pH 为 5. 0 一 5.5， 冷 至 室温 ， 转 人 1000mL 容量 瓶 
中 ， 用 去 离子 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 转 和 人 洗 净 后 干燥 的 试剂 瓶 中 。 


【实验 步骤 】 

1. 气 电 极 的 准备 

电极 在 使 用 前 应 在 1.0X10-3mol/L NaF 溶液 中 浸泡 1 一 2h， 进 行 活化 ， 再 用 去 离子 
水 清洗 电极 到 空白 电位 ， 即 氟 电 极 在 去 离子 水 中 的 电位 约 为 一 300mV (此 值 各 电极 不 一 
样 ) 。 

仪器 的 调节 请 参照 仪器 使 用 说 明 书 进行 。 

2. 方法 一 (标准 曲线 法 ) 

@ 标准 系列 溶液 的 配制 ”吸取 10pg/mL 的 氟 标 准 溶液 0mL、0. 50mL、1. 00mL、 
3.00mL、5. 00mL、8. 00mL、10. 00mL 及 适量 水 样 (一 般 约 20mL)， 分 别 放 人 100mL 
容量 瓶 中 ， 各 加 入 20mL TISAB， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

@ 测量 将 标准 系列 溶液 由 低 浓 度 到 高 浓度 依次 移 人 塑料 烧杯 中 ， 插 人 氟 电 极 和 参 
比 电极 ， 分 别 与 酸度 计 相 接 ， 放 人 一 只 塑料 搅拌 子 ， 电 磁 搅 拌 2min， 静 置 1min 后 读 取 平 
衡 电位 〈 达 平衡 电位 所 需 时 间 与 电极 状况 、 溶 液 浓度 和 温度 等 有 关 ， 视 实际 情况 掌握 )， 
最 后 测定 水 样 的 电位 值 。 在 每 一 次 测量 之 前 ， 都 要 用 去 离子 水 将 电极 冲洗 干净 ， 并 用 滤纸 
条 拭 干 。 

3. 方法 二 (一 次 标准 加 入 法 ) 

取 20. 00mL 水 样 (或 适量 ) 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL TISAB 溶液 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 名 后 全 部 转 入 200mL 的 干燥 烧杯 中 ， 测 定 电位 值 El。 

向 被 测 溶液 中 加 入 1. 00mL 浓度 为 100pg/mL 的 气 标 准 溶 液 ， 搅 拌 均匀 ， 测 定 其 电位 
值 为 E;。 加 入 空白 溶液 到 上 面 测 过 Es 的 试 液 中 ， 使 试 液 稀释 1 倍 ， 捞 拌 均匀 ， 测 定 其 
电位 值 为 E;。 : 
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【注意 事项 】 

1. 饱和 甘 冬 电极 使 用 前 应 检查 内 电极 是 否 浸 入 饱和 KCl 浴 液 中 ， 若 未 浸入 ， 应 补充 
饱和 KCl 溶液 。 

2. 在 用 氟 电 极 测定 标准 溶液 与 样品 溶液 时 ， 电 磁 搅拌 器 的 搅拌 速度 应 保持 相同 。 


【数据 处 理 】 

根据 所 测 标准 系列 数据 ， 在 半 对 数 坐 标 纸 上 作 E-ce- 标准 曲线 或 在 普通 方 格 坐 标 纸 上 
作 E-pF 标准 曲线 。 在 标准 曲线 上 查 出 稀释 后 水 样 的 cs- (pF 值 )。 

由 一 次 标准 加 入 法 测 得 El1 和 2。， 代 入 下 列 公 式 可 计算 出 稀释 后 水 样 的 cr- : 

5 = 0 tpg/mL) 

式 中 ，s 为 电极 响应 斜率 ， 理 论 值 为 2. 303RT/nF ， 和 实际 值 有 一 定 的 差别 ， 为 避免 
引入 误差 ， 可 由 计算 标准 曲线 的 斜率 求 得 ， 也 可 借 稀 释 一 倍 的 方法 测 得 。 在 测 出 Es 后 的 
溶液 中 加 入 同体 积 的 空白 溶液 ， 测 其 电位 为 EE3， 则 实际 响应 斜率 为 : 

Es—E: 
一 2 





Si= 


据 cr- 可 计算 出 水 样 中 含量 为 : 
cCF- )X100. 00、1000 





1 短 20.00 XTo00™8/L) 
【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 总 离子 强度 调节 缓冲 剂 (TISAB) 中 各 组 成 所 起 的 作用 ，NaCl 为 ， 柠 
檬 酸 钠 为 ， 冰 醋酸 与 NaOH 溶液 的 作用 为 B 


(2) 气 离 子 选择 性 电极 标准 加 入 法 适 于 复杂 样品 体系 的 测定 ， 加 入 欲 测 组 分 的 标准 溶 
液 的 原则 是 ， 其 原因 是 

(3) 氟 离 子 选择 性 电极 在 使 用 前 应 在 

2. 思考 题 

(1) 本 实验 测定 的 是 F- 的 活 度 还 是 浓度 ? 为 什么 ? 

(2) 测定 F 时 ， 为 什么 要 控制 酸度 ，pH 过 高 或 过 低 有 何 影响 ? 

(3) 测定 标准 溶液 系列 时 ， 为 什么 按 从 稀 到 浓 的 顺序 进行 ? 


【实验 目的 】 
1. 学 习 和 掌握 紫外 -可 见 分 光 光 度 计 的 使 用 方法 。 
2. 熟悉 测绘 吸收 曲线 的 一 般 方法 。 
3. 学 会 用 解 联 立 方程 组 的 方法 ， 定 量 测 定 吸收 曲线 相互 重合 的 二 元 混合 物 。 


分 析 化 学 实验 


【实验 原理 】 

有 色 溶 液 对 可 见 光 的 吸收 具有 选择 性 。 利 用 分 光 光 度 计 能 连续 变换 波长 的 性 能 ， 对 一 
定 浓度 的 有 色 溶 液 进 行 波长 扫描 测定 ， 可 以 测绘 出 其 在 可 见 光 区 的 吸收 曲线 。 从 吸收 曲线 
上 可 找 出 最 大 吸收 波长 (Amax)， 以 作为 测量 时 选择 波长 的 参考 依据 。 

对 高 鳃 酸 钾 (A) 和 重 铬 酸 钾 (B) 混合 物 中 两 组 分 进行 同时 测定 ， 需 找 出 两 个 波长 
XA1 和 4。， 使 两 组 分 的 吸光 度 差 值 AA 较 大 ， 这 样 测定 的 误差 较 小 。 同 时 ， 为 了 提高 检测 
的 灵敏 度 ，; 和》， 一 般 应 分 别 选择 在 A、B 两 组 分 最 大 吸收 峰 处 或 其 附近 。 本 实验 采用 
浴 剂 空白 为 参 比 ， 以 分 光 光 度 计 进 行 波 长 扫描 ， 分 别 绘制 出 高 锰 酸 钊 和 重 铬 酸 钾 溶液 的 吸 
收 曲 线 。 根 据 高 锰 酸 钾 和 重 铬 酸 钾 溶液 的 吸收 曲线 的 形状 ， 可 选择 MA; 为 440nm、4s 为 
545nm 作为 测量 波长 。 

以 选择 的 测量 波长 (1 或 2z)， 分 别 测 出 已 知 浓度 的 高 锰 酸 钾 或 重 铬 酸 钾 单 一 组 分 溶 
液 的 吸光 度 ， 算 出 两 者 在 两 波长 下 的 摩尔 吸光 系数 s 值 ， 然 后 再 测量 混合 物 在 此 两 波长 下 
的 吸光 度 。 根 据 吸光 度 具 有 加 和 性 ， 可 建立 联 立方 程 组 : 

在 波长 1i 时 :AAA 3 一 eAOcA 十 e bcB 
在 波长 1z 时 :AN'3=ef bcs te bes 

上 两 式 中 ，AK*”、AAf*3 分 别 是 波长 X41 和 Xs 时， 组 分 A 和 B 混合 溶液 的 吸光 度 ; 
eA 、eB 分 别 是 波长 41 时 ， 组 分 A 和 B 溶液 的 摩尔 吸光 系数 ; eA 、eB 分 别 是 波长 A 时， 
组 分 A 和 B 溶液 的 摩尔 吸光 系数 ; c^、ca 分 别 是 A、B 两 组 分 的 浓度 ; 5 为 液 层 厚度 。 
因此 ， 解 联 立方 程 组 即 可 求 出 A、B 两 组 分 各 自 的 浓度 c^ 和 cB3。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 紫外 -可 见 分 光 光度 计 或 可 见 分 光 光 度 计 ， 吸 收 池 (又 称 比 色 四)， 滤 纸 片 ， 氛 
镜 纸 。 

试剂 : KMnOs 溶液 (2.00X10-mol/ 工 ， 其 中 含 0.25mol/L HSOs)，KsCrzO; 溶 
液 (1.20X10-3mol/ 工 ， 其 中 含 0.25mol/L HsSOs4)，KMnOs 和 KsCr20O0; 的 混合 溶液 ， 
H2SO: 溶液 (0. 25mol/L) 。 


【实验 步骤 】 

1. 按照 仪器 操作 说 明 ， 开 启 仪器 。 让 仪器 充分 预 热 。 

2. 设 定 仪器 扫描 参数 。 

3. KMnOs 溶液 吸收 曲线 的 测绘 

以 0.25mol/L HSOs 为 参 比 ， 在 波长 400~~600nm 范围 内 对 一 定 浓度 的 KMn0O4 溶 
液 进行 波长 扫描 ， 即 得 到 吸收 光谱 图 ， 找 出 其 最 大 吸收 波长 4w.， 以 及 相对 应 的 吸光 度 
A， 并 加 以 记录 。 

4. KCrzO 〇 ;溶液 吸收 曲线 的 测绘 

按 上 述 同 样 的 操作 在 同一 谱 图 上 扫描 出 KsCrsO0; 的 吸收 曲线 ， 记 录 最 大 吸收 波长 
Amax 及 吸光 度 A。 

5. 取 2.00X10“4mol/L KMnOs 溶液 在 440nm 及 545nm 下 测量 吸光 度 Aso 与 Aa5。 根 
据 朗 伯 - 比 耳 定 律 分 别 计 算出 KMnO4 在 此 两 个 波长 下 的 摩尔 吸光 系数 e440o (KMnO4) 与 e545 
(KMnO, ) 。 
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6. 同样 方法 可 测 出 1. 20X10-3mol/L KCr 07 溶液 在 440nm 及 545nm 下 的 吸光 
度 At 与 Asss， 据 此 分 别 计 算出 KzCrzO7 溶 液 的 摩尔 吸光 系数 e440 (KzsCrs Or) 与 e545 
(Kz Crz O7 ) 。 

7. 同样 条 件 下 测量 出 KMnO4 和 KCrzO; 混 合 溶液 在 此 两 个 波长 下 的 吸光 度 A 咒 
对 各 瞩 。 
【注意 事项 】 

1. 按照 仪器 的 使 用 方法 进行 规范 操作 。 

2. 注意 手 拿 比 色 轩 时 ， 只 能 接触 毛 玻璃 一 面 。 比 色 思 使 用 时 应 用 被 测 溶液 淋 洗 3 次 ， 
以 保持 被 测 液 浓度 不 变 。 比 色 生 中 所 装 溶液 高 度 以 3/4~4/5 高 度 为 宜 。 对 于 易 挥 发 的 试 样 ， 
应 在 比 色 下 上 盖 上 玻璃 片 或 者 盖子 。 一 般 参 比 溶液 的 比 色 严 放 在 第 一 格 ， 待 测 溶液 放 在 后 面 。 

3. 实验 完毕 ， 及 时 把 比 色 严 洗 净 、 了 瞳 干 ， 放 回 比 色 严 盒 中 。 切 幻 用 毛 刷 刷洗 。 


【数据 处 理 】 
将 以 上 数据 代入 联 立方 程 组 中 ， 即 可 求解 出 混合 溶液 中 KMnO4s 和 > Cr O71 的 浓度 。 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 吸光 度 具 有 ， 因 此 在 多 组 分 体系 中 ， 若 各 种 吸光 物质 之 间 无 相互 作用 ， 
这 时 体系 的 总 吸光 度 等 于 8 

(2) 以 分 光 光 度 计 进行 波长 扫描 ， 高 镭 酸 钾 和 重 铬 酸 钾 溶液 的 吸收 峰 波 长 分 别 为 
440nm、545nm， 表 明 它 们 的 光 吸 收 均 落 在 光 区 。 

(3) 互补 色光 是 指 

2. 思考 题 

(1) 做 吸收 曲线 时 每 换 一 次 波长 是 否 需 要 用 参 比 液 调 “ 透 光 率 100%”? 为 什么 ? 

(2) 为 什么 要 在 最 大 吸收 波长 处 测量 混合 物 的 吸光 度 ? 

(3) 参 比 溶液 的 作用 是 什么 ? 本 实验 能 和 否 用 蒸馏 水 作 参 比 溶液 ? 
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【实验 目的 】 
1. 学 习 和 熟悉 紫外 分 光 光 度 计 的 原理 、 结 构 及 使 用 方法 。 
2. 掌握 紫外 分 光 光 度 法 测定 葵 甲 酸 的 方法 和 原理 。 
3. 熟悉 标准 曲线 法 测定 样品 中 葵 甲 酸 的 含量 。 


【实验 原理 】 

为 了 防止 食品 在 储存 、 运 输 过 程 中 发 生 腐败 、 变 质 ， 常 在 食品 中 加 入 少量 防腐 剂 。 防 
腐 剂 使 用 的 品种 和 用 量 在 食品 卫生 标准 中 都 有 严格 的 规定 ， 葵 甲酸 及 其 钠 盐 、 钾 盐 是 食品 
卫生 标准 允许 使 用 的 主要 防腐 剂 之 一 ， 其 使 用 量 一 般 在 0. 1% 左 右 。 
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葵 甲 酸 具 有 芳香 结构 ， 在 波长 225nm 和 272nm 处 有 K 吸收 带 和 了 吸收 带 。 根 据 葵 甲酸 
( 钠 ) 在 225nm 处 有 最 大 吸收 ， 测 得 其 吸光 度 即 可 用 标准 曲线 法 求 出 样品 中 葵 甲 酸 的 含量 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 紫外 分 光 光 度 计 (UV1600 型 或 其 他 型 号 )，1. 0cm 石英 比 色 四，10mL 容 
量 瓶 。 

试剂 : NaOH 溶液 (0. 1mol/L) ， 蒸 馅 水 ， 市 售 饮 料 。 

茶 甲 酸 钠 标准 溶液 “20pg/mL): 准确 称 量 经 过 于 燥 的 葵 甲 酸 钠 20mg (105? 干燥 处 
理 2h) 于 1L 容量 瓶 中 ， 用 适量 的 水 溶解 后 定 容 。 由 于 葵 甲 酸 钠 在 冷水 中 的 溶解 速度 较 
慢 ， 可 用 超声 、 加 热 等 方法 加 快 葵 甲 酸 钠 的 溶解 。 


【实验 步骤 】 

1. 最 大 吸收 波长 的 测定 

以 蒸 饮水 为 空白 ， 用 lcm 石英 比 色 轩 ,在 200 一 400nm 波长 范围 内 ， 以 lnm 为 间隔 ， 
对 一 定 浓度 的 茶 甲 酸 钠 溶液 进行 扫描 ， 得 蔡 甲 酸 钠 的 吸光 度 与 波长 的 关系 曲线 ， 找 出 最 大 
吸收 峰 的 波长 。 

2. 葵 甲 酸 钠 标准 曲线 的 绘制 

用 10mL 移 液 管 分 别 移 取 莱 甲 酸 钠 标准 溶液 0.00mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、 
4.00mL 和 5.00mL 于 6 个 10mL 容量 瓶 中 ， 各 加 入 1. 00mL 0.1mol/L NaOH 溶液 后 ， 
用 水 稀释 至 刻度 。 以 试剂 空白 为 参 比 ， 在 波长 225nm 处 测定 各 标准 溶液 的 吸光 度 值 。 

3. 样品 溶液 的 测定 

准确 移 取 市 售 饮料 0. 50mL 于 10mL 容量 瓶 中 ， 用 超声 波 脱 气 5min 驱赶 二 氧化 碳 
后 ， 加 入 1.00mL 0. 1mol/L NaOH 溶液 后 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 以 试剂 空白 为 参 比 ， 在 波 
长 225nm 处 测定 样品 溶液 的 吸光 度 值 A, 。 


【注意 事项 】 

1. 试 样 和 工作 曲线 测定 的 实验 条 件 应 完全 一 致 。 

2. 不 同 牌号 的 饮料 中 葵 甲 酸 钠 含 量 不 同 ， 移 取 的 样品 量 可 酌 量 增 减 。 本 测定 方法 为 
微量 、 痕 量 分 析 技 术 ， 待 测 物 浓度 大 于 0. 01mol/L 时 会 偏离 朗 伯 - 比 耳 定律 ， 不 适用 。 


【数据 处 理 】 
1. 最 大 吸收 峰 波长 的 测定 。 
2. 标准 曲线 的 绘制 : 以 茶 甲 酸 钠 标 准 溶液 的 吸光 度 A 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 浓度 “ 为 横 
坐标 ， 绘 制 标准 曲线 。 
3. 样品 溶液 中 葵 甲 酸 钠 含 量 的 计算 : 从 标准 曲线 上 的 A, 查 出 所 对 应 的 值 c<, ， 按 下 式 
计算 饮料 中 茶 甲 酸 钠 的 含量 : 
10. 00 


样品 中 茶 甲 酸 钠 的 含量 (pg/mL) 二 c, X50 


【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 近 紫 外 的 波长 范围 为 
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(2) 紫外 -可 见 分 光 光 度 计 光 源 中 ， 钨 丝 灯 用 于 光 区 、 氢 灯 或 气 灯 主要 用 于 


光 区 的 光谱 测量 。 
(3) 本 实验 进行 最 大 吸收 波长 的 测定 时 用 作 参 比 液 ， 而 进行 标准 曲线 绘制 
和 样品 含量 测定 时 用 作 参 比 液 ， 两 者 之 所 以 不 同 的 原因 是 
2. 思考 题 


(1) 紫外 分 光 光 度 计 由 哪些 部 件 构成 ? 各 有 什么 作用 ? 
(2) 本 实验 为 什么 要 用 石英 比 色 下 ， 而 不 用 玻璃 比 色 严 ? 
(3) 茶 甲 酸 的 紫外 光谱 图 中 有 哪些 吸收 峰 ? 各 自 对 应 哪些 吸收 带 ? 由 哪些 跃迁 引起 ? 


【实验 目的 】 
1. 学 习 用 红外 吸收 光谱 进行 化 合 物 的 定性 分 析 。 
2. 掌握 用 压 片 法 制作 固体 试 样 晶 片 的 方法 。 
3. 掌握 液 膜 法 测绘 物质 红外 光谱 的 方法 。 
4. 熟悉 红外 光谱 仪 的 工作 原理 及 其 使 用 方法 。 


【实验 原理 】 

红外 光谱 的 基 团 特征 频率 区 (4000 一 1350cm- 1) 中 , 与 一 定 结 构 单 元 相 联 系 的 振 
动 频率 称 为 基 团 频率 ， 它 反映 了 化 合 物 分 子 中 某 一 类 型 的 原子 基 团 的 特征 。 例 如 
CHs (CH2)sCHs3、 CHs (CHz:)4C=N 和 CH (CH;)sCH 一 CH2z 等 分 子 中 都 有 CHs、 
CH 基 团 ， 它 们 的 伸缩 振动 频率 与 正 癸 烷 分 子 的 红外 吸收 光谱 中 CHs 、CHs 基 团 的 伸缩 振 
动 频率 一 样 ， 都 出 现在 3000 一 2800cm ! 范 围 内 。 同 时 ， 基 团 频率 还 与 基 团 在 不 同化 合 物 分 
子 中 所 处 的 化 学 环境 有 关 ， 这 常常 反映 出 分 子 结构 的 特点 。 例 如 斩 基 〈C 一 O) 的 伸缩 振 
动 频率 在 1800 一 1600cm-! 范 围 内 ， 当 它 处 于 酸 酷 中 时 ，s(C 一 0O) 为 1820 一 1750cm -1 
在 酯 类 中 ，s(C 一 O) 为 1750~1725cm 1; 在 醛 类 中 ，s(C 一 0O) 为 1740 一 1720cm- !; 在 酮 
类 化 合 物 中 ，s(C 一 0O) 为 1725 一 1710cm-1; 与 葵 环 共 斩 时 ， 如 乙酰 葵 中 ，s(C 一 O) 为 
1695 一 1680cm-1 ， 在 酰胺 中 ，s(C 一 O) 为 1650cm-! 等 。 因 此 ， 在 基 团 特征 频率 区 内 ， 
根据 所 掌握 的 各 种 基 团 频率 及 其 位 移 规律 ， 就 可 以 确定 有 机 化 合 物 分 子 中 存在 的 原子 基 团 
及 其 在 分 子 中 的 相对 位 置 。 

红外 光谱 指纹 区 (1350~650cm 1) 吸收 带 很 复杂 ， 许 多 谱 峰 无 法 判断 其 归属 ， 但 化 
合 物 结构 上 的 微小 差异 会 使 这 一 区 域 的 谱 峰 产生 明显 差别 ， 犹 如 人 的 指纹 因 人 而 异 一 样 ， 
因此 指纹 区 的 主要 价值 在 于 表示 整个 分 子 的 特征 。 

由 于 绝 大 部 分 有 机 物 的 红外 光谱 比较 复杂 ， 特 别 是 指纹 区 的 许多 谱 峰 无 法 一 一 判断 其 
归属 ， 因 此 ， 仅 仅 依靠 对 红外 光谱 图 的 解析 常常 难以 确定 有 机 物 的 结构 ， 通 常 还 需要 借助 
于 标准 试 样 或 红外 标准 谱 图 ,通过 比 对 试 样 与 标准 物 的 红外 光谱 ， 或 比较 试 样 的 红外 光谱 
与 红外 标准 谱 图 ， 进 行 定性 分 析 。 


全 。 分 析 化 学 实验 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : TJ270-30A 双 光 束 红外 分 光 光 度 计 ， 磁 性 样品 架 ， 可 拆 式 液 体 池 ， 手 压 式 压 片 
机 和 压 片 模具 ， 红 外 干燥 灯 ， 玛 责 研 钵 ， 试 样 勺 ， 杀 子 等 。 

试剂 : 葵 甲 酸 (A. R. ) ， 无 水 丙酮 (A. R. )， 省 化 钾 (G. R. ) 。 


【实验 步骤 】 

1. 固体 样品 葵 甲 酸 的 红外 光谱 的 测绘 〈KBr 压 片 法 ) 

@ 取 预 先 在 110C 烘 干 48h 以 上 ， 并 保存 在 干燥 器 内 的 省 化 钾 150mg 左右 ， 置 于 洁 
净 的 玛瑙 研 钵 中 ， 研 磨 成 均匀 粉末 ， 颗 粒 粒度 约 为 2pm 以 下 。 

@ 将 溴 化 钾 粉 末 转 移 到 干净 的 压 片 模具 中 ， 堆 积 均匀 ， 用 手 压 式 压 片 机 用 力 加 压 约 
30s， 制 成 透明 试 样 薄片 。 小 心地 从 压 模 中 取出 晶片 ， 装 在 磁性 样品 架 上 ， 并 保存 在 干燥 
器 内 。 

@@ 另 取 一 份 150mg 左右 的 溴 化 钾 置 于 洁净 的 玛瑙 研 钵 中 ， 加 入 1 一 2mg 茶 甲 酸 标 样 ， 
同上 操作 研磨 均匀 、 压 片 并 保存 在 干燥 器 中 。 

@ 将 红外 光谱 仪 按 仪器 操作 步骤 调节 至 正常 。 

@ 将 溴 化 钾 参 比 晶片 和 葵 甲 酸 试 样 晶片 分 别 置 于 主机 的 参 比 窗口 和 试 样 窗口 上 。 测 
绘 莱 甲 酸 试 样 的 红外 吸收 光谱 。 

@ 扫 谱 结束 后 ， 取 出 样品 架 ， 取 下 薄片 ， 将 压 片 模具 、 试 样 架 等 擦洗 干净 ， 置 于 干 
燥 器 中 保存 好 。 

2. 液体 试 样 丙酮 的 红外 光谱 的 测绘 〈 液 膜 法 ) 

用 滴 管 取 少 量 液体 样 品 丙酮 ， 滴 到 液体 池 的 一 块 盐 片 上 ， 盖 上 另 一 块 盐 片 〈 稍 转动 驱 
走 气 泡 )， 使 样品 在 两 盐 片 间 形 成 一 层 透明 薄 液 膜 。 固 定 液 体 池 后 将 其 置 于 红外 光谱 仪 的 
样品 室 中 ， 测 定 样品 的 红外 光谱 图 。 


【注意 事项 】 

1. 实验 条 件 

-加 压 片 压力 1. 2X105kPa; @ 测 定 波 数 范围 4000 一 650cm- -1 (波长 2.5~~15pm); @ 
扫描 速度 3 挡 ; 图 室内 温度 18 一 20C ; 回 室 内 相对 湿度 一 65% 。 

2. KBr 应 干燥 无 水 ， 固 体 试 样 研 磨 和 放置 均 应 在 红外 灯 下 ， 防 止 吸水 变 潮 ; KBr 和 
样品 的 质量 比 在 (100~200) : 1 之 间 。 

3. 可 拆 式 液体 池 的 盐 片 应 保持 干燥 透明 ， 切 不 可 用 手 触摸 盐 片 表 面 ; 每 次 测定 前 后 
均 应 在 红外 灯 下 反复 用 无 水 乙醇 及 滑石 粉 抛光 ， 用 镜头 纸 擦拭 干净 ， 在 红外 灯 下 烘 干 后 ， 
置 于 干燥 器 中 备用 。 盐 片 不 能 用 水 冲洗 。 


【数据 处 理 】 

1. 记录 实验 条 件 。 

2. 在 茶 甲 酸 、 丙 酮 试 样 红外 吸收 光谱 图 上 ， 标 出 各 特征 吸收 峰 的 波 数 ， 并 确定 其 归属 。 

3. 使 用 分 子 式 索 引 、 化 合 物 名 称 索 引 从 萨 特 勒 标准 红外 光谱 图 集中 查 得 蔡 甲 酸 、 丙 
酮 的 标准 红外 光谱 图 ， 将 苯 甲 酸 、 丙 酮 试 样 的 光谱 图 与 其 标 样 光谱 图 中 各 吸收 峰 的 位 置 、 
形状 和 相对 强度 逐一 进行 比较 ， 并 得 出 结论 。 
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【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 红外 实验 室 对 和 需要 维持 一 定 的 指标 ， 其 原因 是 
(2) 一 般 红外 光谱 图 的 纵 坐 标 为 ， 横 坐标 为 
(3) 有 机 物 红外 光谱 图 在 定性 鉴定 中 应 用 的 最 大 优势 是 提供 了 较 多 的 言 息 。 
2. 思考 题 
(1) 红外 吸收 光谱 测绘 时 ， 对 固体 试 样 的 制 样 有 何 要 求 ? 
(2) 如 何 着 手 进行 红外 吸收 光谱 的 定性 分 析 ? 
(3) 芳香 烃 和 痰 基 化 合 物 的 红外 谱 图 各 有 什么 主要 特征 ? 


ES 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 自来水 中 的 钙 





【实验 目的 】 
1. 掌握 火焰 原子 吸收 光谱 法 的 基本 原理 。 
2. 熟悉 原子 吸收 分 光 光 度 计 的 组 成 部 件 及 原理 。 
3. 学 习 火 焰 原 子 吸 收 光谱 仪 的 操作 技术 。 
4. 了 解 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 的 应 用 。 


【实验 原理 】 
钉 离 子 溶液 雾 化 成 气 溶胶 后 进入 火焰 ， 在 火焰 温度 下 气 溶胶 中 的 钙 变 成 钙 原 子 蒸气 ， 
由 光源 钙 空 心 阴 极 灯 辐射 出 波长 为 422. 7nm 的 钙 特 征 谱 线 ， 被 钙 原子 蒸气 吸收 。 在 恒定 
的 实验 条 件 下 ， 吸 光度 与 溶液 中 钙 离子 浓度 成 正比 ， 即 A 二 Kc。 定量 分 析 中 可 采用 标准 
曲线 法 和 标准 加 入 法 。 
标准 曲线 法 是 配制 已 知 浓度 的 标准 系列 溶液 ， 在 一 定 的 仪器 条 件 下 ， 依 次 测 出 它们 的 
吸光 度 ， 以 标准 浴 液 的 浓度 为 横 坐 标 ， 相 应 的 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 试 样 经 适 
当 处 理 后 ， 在 与 绘制 标准 曲线 相同 的 实验 条 件 下 测量 其 吸光 度 ， 依 试 样 溶液 的 吸光 度 ， 在 
标准 曲线 上 即 可 查 出 试 样 溶液 中 被 测 元 素 的 含量 ， 再 换算 成 原始 试 样 中 被 测 元 素 的 含量 。 
该 法 适用 于 分 析 共 存 的 基体 成 分 较为 简单 的 试 样 。 
当 试 样 的 组 成 比较 复杂 ， 常 采用 标准 加 入 法 。 该 法 是 取 若 干 的 容量 瓶 ， 分 别 加 入 等 体 
积 的 试 样 溶液 ， 从 第 二 份 开始 分 别 按 比 例 加 入 不 等 量 的 待 测 元 
素 的 标准 溶液 ， 然 后 用 溶剂 稀释 定 容 ， 依 次 测 出 它们 的 吸光 度 。 
以 加 入 的 标 样 质量 m 为 模 坐 标 ， 相 应 的 吸光 度 A 为 纵 坐 标 ， 
绘 出 标准 曲线 〈 见 图 4. 3)。 延 长 所 绘 的 标准 曲线 与 模 坐 标 相 
交 ， 交 点 至 原点 的 距离 即 为 加 入 容量 瓶 的 试 样 中 被 测 元 素 的 质 
0 93 mmg 量 ， 从 而 可 以 求 出 试 样 中 被 测 元 素 的 含量 。 
分 析 方 法 的 精密 度 高 低 ， 偶然 误差 的 大 小 ， 可 用 仪器 测量 
数据 的 标准 偏差 RSD 来 衡量 ， 对 于 仪器 分 析 方法 要 求 RSD 小 
于 5%。 分 析 方 法 是 否 准 确 、 是 否 存在 较 大 的 系统 误差 ， 常 通过 回收 试验 加 以 检查 。 回 收 
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图 4.3 标准 加 入 法 
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试验 是 在 测定 试 样 的 待 测 组 分 含量 (Xi) 的 基础 上 ， 加 入 已 知 量 的 该 组 分 (Xs)， 再 次 
测定 其 组 分 含量 (X3)， 从 而 可 计算 : 


回收 率 一 一 +X100% 
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对 微量 组 分 回收 率 要 求 在 95%% 一 110 为 。 自 来 水 中 其 他 杂质 元 素 对 钙 的 原子 吸收 光谱 
测定 基本 上 没有 干扰 ， 试 样 经 适当 稀释 后 ， 即 可 采用 标准 曲线 法 进行 测定 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : TAS990 型 原子 吸收 分 光 光 度 计 〈( 普 析 或 其 他 型 号 )， 钙 空心 阴极 灯 ， 空 气压 
缩 机 ， 乙 抉 钢瓶 ， 容 量 瓶 ， 移 液 管 等 。 

试剂 : 碳酸 钙 (G. R. ) ， 纯 水 〈 二 级 ) ， 自 来 水 样 。 

钙 标 准 贮备 液 〈1000ng/mL): 将 2.4972g 在 110 辫 烘 干 过 的 碳酸 钙 于 1 : 4 硝酸 中 溶 
解 ， 用 水 稀释 到 1L。 


【实验 步骤 】 

1. 设置 原子 吸收 分 光 光 度 计 实验 条 件 

以 TAS990 型 原子 吸收 分 光 光 度 计 为 例 ( 其 他 型 号 依 具体 仪器 而 定 )， 设置 下 列 测量 
条 件 : 

@ 钙 吸 收 线 波长 422. 7nm; 

@ 空心 阴极 灯 电 流 3. 0mA; 


@ 光谱 带宽 0. 4nm:; 

@ 燃烧 器 高 度 6. 0mm:; 

@@ 燃气 流量 1700L/min, 
2. 标准 曲线 法 


Q 配制 钙 标 准 使 用 液 (25. 0kg/mL) ”准确 吸取 12. 50mL 1000pg/ mL 钙 标 准 贮备 液 ， 
置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 用 纯 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 备 用 。 该 标准 液 含 钙 25. 0pg/ mL。 

@ 配制 标准 系列 溶液 ” 取 5 只 100mL 容量 瓶 ， 分 别 加 入 25. 0pg/mL 钙 标 准 溶液 
0.00mL、20. 00mL、40. 00mL、60. 00mL 及 80. 00mL， 用 去 离子 水 稀释 至 刻度 ， 揪 
匀 。 该 系列 溶液 浓度 分 别 为 0.0pg/mL、5.0ng/mL、10.0ng/mL、15.0yg/mL 及 
20. 0pug/mL.。 

@ 配制 待 测 水 样 溶液 ”准确 吸收 25mL 自来水 样 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 去 离子 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 得 样品 A; 准确 吸收 25mL 自来水 样 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 
25. 0xg/ mL 钙 标 准 溶液 10. 00mL， 以 去 离子 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 得 样品 B。 

@ 以 去 离子 水 为 空白 ,测定 上 述 各 溶液 的 吸光 度 ， 以 标准 曲线 法 求 出 自来水 中 的 钙 
含量 ， 并 计算 样品 测定 的 回收 率 。 

3. 标准 加 入 法 

@ 配制 钙 标 准 使 用 液 (10. 0yg/mL) : 准确 吸取 1. 00mL 1000wg/mL 钙 标 准 贮备 液 ， 置 
于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 纯 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 备 用 。 该 标准 液 含 钙 10. 0ug/ mL。 

@ 吸取 5 份 10.00mL 自来水 样 ， 分 别 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 各 加 入 10. 0pg/mL 钙 
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标准 使 用 液 0. 0mL、1.0mL、2. 0mL、3. 0mL 及 4. 0mL 于 容量 瓶 中 ， 以 去 离子 水 稀释 至 
刻度 ， 配 制 成 一 组 标准 溶液 。 

@ 以 去 离子 水 为 空白 ,测定 上 述 各 溶液 的 吸光 度 。 以 标准 加 入 法 求 出 自来水 中 的 钙 
含量 。 

按照 仪器 操作 规程 使 用 原子 吸收 分 光 光 度 计 。 在 测定 之 前 ， 先 用 去 离子 水 喷雾 ， 调 节 
读数 至 零点 ， 然 后 按照 浓度 由 低 到 高 的 原则 ， 依 次 测定 溶液 的 吸光 度 值 。 

测定 结束 后 ， 先 吸 喷 去 离子 水 ， 清 洁 燃烧 器 ， 然 后 关闭 仪器 。 关 仪器 时 ， 必 须 先 关闭 
乙 迷 ， 再 关 电 源 ， 最 后 关闭 空气 。 


【注意 事项 】 

1. 单 色 光束 仪器 一 般 预 热 20 一 30min。 

2. 严格 按照 仪器 操作 规程 进行 操作 ， 注 意 安全 。 点 燃 火 焰 时 ， 应 先 开 空气 ， 后 开 乙 
类。 熄灭 火焰 时 ， 先 关 乙 燃 后 关 空 气 ， 并 检查 乙 炬 钢瓶 总 开关 关闭 后 压力 表 指 针 是 否 回 到 
零 ， 否 则 表示 未 关 紧 。 

3. 因 待 测 元 素 为 微量 ,测定 中 要 防止 污染 、 挥 发 和 吸附 损失 。 


【数据 处 理 】 

1. 标准 曲线 法 

Q@ 记录 测定 钙 标 准 系列 溶液 的 吸光 度 值 ， 然 后 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 标 准 系列 浓度 为 
横 坐 标 绘制 标准 曲线 。 计 算 或 记录 标准 曲线 的 相关 系数 ,评价 线性 关系 优 劣 。 根 据 样品 A 
的 吸光 度 得 出 样品 中 钙 的 浓度 ， 再 换算 为 自来水 中 钙 的 浓度 (pg/mL)。 

@ 由 样品 A、B 中 钙 的 浓度 ， 和 加 入 已 知 量 的 钙 浓 度 ， 计 算 样品 测定 的 回收 率 。 

@ 记录 样品 测定 的 RSD 。 

2. 标准 加 入 法 

绘制 吸光 度 对 钙 标 准 质量 溶液 的 标准 曲线 ， 将 标准 曲线 延长 至 与 横 坐 标 相 交 处 ， 则 交 
点 至 原点 间 的 距离 数值 对 应 于 10. 00mL 自来水 中 钙 的 质量 ， 计 算出 自来水 中 钙 的 含量 ， 
以 jg/mL 表示 。 


【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 本 实验 所 用 原子 吸收 分 光 光 度 计 可 供 优 化 的 测量 条 件 有 


» 、 


(2) 火焰 原子 化 法 的 特点 是 ， 原 子 化 效率 较 ， 重 现 性 较 ， 基 体 效应 较 











， 灵 敏 度 较 。 
(3) 回收 率 符合 要 求 ， 说 明 该 测定 方法 误差 小 、 高 。 
2. 思考 题 


(1) 原子 吸收 分 光 光 度 计 的 主要 组 成 部 件 有 哪些 ? 各 起 什么 作用 ? 
(2) 为 什么 燃 助 比 和 燃烧 器 高 度 的 变化 会 明显 影响 钙 的 测量 灵敏 度 ? 
(3) 试 述 标 准 曲 线 法 的 特点 及 适用 范围 。 若 试 样 成 分 比较 复杂 ， 宜 用 什么 方法 测定 ? 
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【实验 目的 】 
1. 了 解 石 墨 炉 原子 吸收 光谱 法 的 原理 及 特点 。 
2. 熟悉 石墨 炉 原 子 吸 收 光谱 仪 的 基本 结构 ， 学 习 仪器 的 使 用 和 操作 技术 。 
3. 熟悉 石墨 炉 原 子 吸 收 光谱 法 的 应 用 。 


【实验 原理 】 

石墨 炉 原 子 吸 收 光谱 法 是 一 种 无 火焰 原子 化 的 原子 吸收 光谱 法 。 该 仪器 的 核心 部 件 是 
电热 高 温 石墨 管 原子 化 器 ， 它 在 不 断 通 和 人 惰性 气体 毛 〈 防 止 试 样 及 石墨 管 氧化 ) 的 情况 
下 ， 用 大 电流 〈300A) 通过 石墨 管 而 将 之 加 热 至 高 温 (3000C)， 使 石墨 管 中 的 试 样 原子 
化 而 形成 气态 的 基态 原子 。 利 用 基态 原子 对 特征 谱 线 的 吸收 程度 与 浓度 成 正比 的 特点 ， 进 
行 定量 分 析 。 即 : 

A =Kc 

石墨 炉 法 克服 了 火焰 法 雾 化 及 原子 化 效率 低 的 缺陷 ， 方 法 的 绝对 灵敏 度 比 火焰 法 高 几 
个 数量 级 ， 最 低 可 测 至 10-"*g， 试 样 用 量 少 ， 还 可 直接 进行 固体 试 样 的 测定 。 但 该 法 仪 
器 较 复 杂 ， 背 景 吸收 干扰 较 大 ， 操 作 时 间 长 ， 分 析 成 本 较 高 。 

石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 每 一 次 测定 过 程 可 分 为 四 步 程序 升温 。 

@ 于 燥 ， 先 通 小 电流 ， 在 稍 高 于 溶剂 沸点 的 温度 下 蒸发 溶剂 ， 把 试 样 转化 成 干燥 的 
固体 试 样 。 

@ 灰 化 ”把 试 样 中 复杂 的 物质 分 解 为 简单 的 化 合 物 或 把 试 样 中 易 挥 发 的 无 机 基体 蒸 
发 及 把 有 机 物 分 解 ， 减 小 因 分 子 吸收 而 引起 的 背景 干扰 。 

@ 原子 化 ”把 试 样 分 解 为 基态 原子 。 

@ 净化 在 下 一 个 试 样 测定 前 提高 石墨 炉 的 温度 ， 高 温 除 去 遗留 下 来 的 试 样 ， 以 消 
除 记 忆 效 应 。 

自来水 样 中 铜 含量 低 ， 采 用 石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 可 实现 定量 测定 ， 定 量 方法 可 用 标 
准 曲 线 法 或 标准 加 入 法 。 本 实验 采用 标准 曲线 法 来 测定 水 样 中 的 铜 含量 。 


【仪器 和 试剂 】 
仪器 : 石墨 炉 原子 吸收 光谱 仪 ， 铀 元素 空心 阴极 灯 ， 容 量 瓶 ， 移 液 管 等 。 
试剂 : 硝酸 (G. R. ) ， 纯 水 (二 级 )。 
铜 标准 溶液 (500mg/L): 称 取 0.5000g 优 级 纯 铜 于 250mL 烧杯 中 ， 缓 缓 加 入 
20mL 硝酸 (1 : 1)， 加 热 溶解 ， 冷 却 后 移入 1L 容量 瓶 中 ， 用 纯 水 稀释 至 标 线 ， 摇 匀 。 
铜 标准 使 用 液 工 〈0. 5mg/L) : 将 铜 标准 溶液 工 准 确 稀释 1000 售 。 


【实验 步骤 】 
1. 试 样 溶 液 的 准备 
吸取 自来水 20mL 于 25mL 容量 瓶 中 ， 加 入 2. 5mL 0.2% (体积 分 数 ) 硝酸 ， 然 后 用 
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纯 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 待 用 。 

2. 铜 标准 系列 溶液 的 配制 

取 5 只 100mL 容量 瓶 ， 各 加 入 10mL 0,2 % 的 硝酸 溶液 ， 然 后 分 别 加 入 0. 0mL、 
2. 00mIL、4. 00mL、6. 00mL 及 8. 00mL 铜 标准 使 用 液 ， 用 纯 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 该 
系列 溶液 相当 于 铜 浓度 分 别 为 Opg/L、1l0pg/L、20pg/L、30pg/L 及 40pg/L。 

3. 仪器 操作 

(1) 开机 及 初始 化 

@ 打开 抽风 机 、 冷 却 循环 水 和 保护 气 ， 调节 握 气压 力 到 0. 5 一 0.6MPa。 

@ 开机 : 打开 计算 机 电源 ， 进 入 界面 后 ， 打 开 原 子 吸收 光谱 仪 电源 ， 打 开 石 墨 炉 
电源 。 

@ 仪器 初始 化 与 工作 条 件 : 在 桌面 双击 “AAwin” 图 标 ， 选 择 “ 联 机 ”， 仪 器 进行 初 
始 化 自 检 ; 若 各 项 “正常 ”>， 将 进入 元 素 灯 设置 界面 ， 选 择 工 作 灯 和 预 热 灯 ; 依次 进行 元 
素 测量 参数 的 设置 ;设置 波长 ;进行 寻 峰 (或 寻 波 长 ) 操作 ， 完 成 后 关闭 ; 进入 软件 主 
界面 。 

(2) 测量 方法 与 参数 设置 

@ 测量 方法 “依次 点 击 菜单 “仪器 ( 工 ) ”一 “测量 方法 ”一 “石墨 炉 ” 一 “ 确 
定 ”， 仪 器 即 缓慢 将 石墨 炉 体 切换 到 光路 中 〈 若 当前 是 石墨 炉 法 ， 则 此 步骤 省 略 ); 切换 完 
成 后 ， 如 需要 更 换 石 墨 管 ， 单 击 “ 更 换 石墨 管 "， 即 可 将 炉 体 打开 ， 这 时 可 更 换 新 石墨 管 ， 
然后 单 击 “ 确 定 ”， 即 可 关闭 石墨 炉 炉 体 。 

@ 标 样 和 未 知 样 ” 单 击 “ 样 品 ”， 按 照 提 示 设 定 标准 样品 的 校正 方法 、 曲 线 方 程 、 浓 
度 单位 、 实 际 浓度 、 标 准 样品 的 个 数 及 未 知 样品 个 数 。 按 完成 退出 。 

@ 测量 参数 ” 单 击 “ 参 数 ”， 按 提示 设 定 标 样 和 待 测 样 的 测量 次 数 ; 设置 图 表 吸 光度 
显示 范围 ， 如 设置 为 0 一 1。 按 确定 退出 。 

@ 扣 背 景 方式 若 所 测 的 样品 较 复 杂 ， 可 选择 扣 背 景 方式 。 依 次 点 击 菜单 “ 仪 
器 ”一 “ 扣 背 景 方式 ”， 打 开 对 话 框 ， 选 择 方式 及 参数 后 ， 单 击 “ 确 定 ”或 “执行 ”按钮 
即 可 。 

@ 加 热 程 序 单 击 “ 仪 器 ”下 “石墨 炉 加 热 程序 ”( 见 图 4.4)， 设 置 干 燥 温 度 〈 序 
1)、 灰 化 温度 ( 序 2)、 原 子 化 温度 ( 序 3)、 净 化 温度 〈 序 4) 和 冷却 时 间 (一 般 为 40s)。 
按 “ 确 定 ” 退 出 。 

@ 能 量 调节 单 击 “能 量 ” 选 择 自动 平衡 。 

(3) 测量 

仪器 预 热 至 少 30min 后 ， 确 认 抽风 机 、 冷 却 循环 水 、 毛 气 已 打开 ， 先 不 进 样 ， 空 烧 
一 至 二 次 再 进 样 。 按 样品 表格 的 样品 次 序 〈 空 白 一 标 样 一 未 知 样 ) 进 样 ， 每 进 一 样 ， 点 击 
测量 ， 点 “开始 ” 即 可 进行 一 次 测定 。 

(4) 数据 保存 及 打印 

测量 完成 后 按 “ 保 存 ” 或 “打印 ”， 依 照 提 示 可 保存 测量 数据 或 打印 相应 的 数据 和 
曲线 。 

(5) 关机 

实验 结束 ， 退 出 主 程序 ， 关 闭 原 子 吸收 分 光 光 度 计 和 石墨 炉 电源 开关 ， 关 好 气 源 ， 关 
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石 率 炉 加 热 程 抒 











图 4.4 石墨 炉 加 热 程 序 
闭 冷却 循环 水 和 抽风 机 ， 关 闭 计算 机 。 


【注意 事项 】 
1. 实验 前 应 仔细 了 解 仪器 的 构造 及 操作 ， 以 便 实验 能 顺利 进行 。 
2. 使 用 微量 注射 器 时 ， 要 严格 按照 教师 指导 进行 ， 防 止 损坏 。 


【数据 处 理 】 

1. 记录 实验 条 件 。 | 

2. 列表 记录 测量 的 铜 标准 溶液 的 吸光 度 ， 然 后 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 铜 标准 溶液 的 浓 
度 为 模 坐 标 ， 绘 制 工作 曲线 。 评 价 工作 曲线 的 线性 关系 优 劣 。 

3. 记录 水 样 的 吸光 度 ， 根 据 工作 曲线 求 算 水 样 中 铜 的 含量 或 者 直接 通过 工作 站 获取 
实验 结果 。 记 录 测 定 的 RSD 。 


【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 空心 阴极 灯 的 阴极 内 壁 应 衬 上 材料 ; 灯 的 工作 电流 过 大 ， 会 导致 灯 
; 但 工作 电流 过 小 ， 会 导致 灯 和 
(2) 在 实验 中 通 氨 气 的 作用 是 ; 通 冷却 循环 水 的 作用 是 


(3) 与 火焰 法 相 比 ， 石 墨 炉 法 的 背景 吸收 较 ” ， 商 品 仪器 采用 校正 法 和 
校正 法 进行 校正 。 

2. 思考 题 

(1) 石墨 炉 原 子 化 的 程序 升温 包括 哪些 步 又 ， 其 作用 是 什么 ? 

(2) 与 火焰 原子 化 法 相 比 ， 石 墨 炉 原 子 化 法 有 何 优 缺点 ? 为 何 石墨 炉 法 的 灵敏 度 
较 高 ? 

(3) 试 分 析 石 墨 炉 原 子 化 法 的 运行 成 本 比 火焰 原子 化 法 高 的 原因 。 
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【实验 目的 】 
1. 了 解 原子 荧光 光谱 法 测量 样品 中 汞 含量 的 原理 。 
2. 熟悉 原子 荧光 光谱 仪 的 基本 结构 ， 学 习 仪 器 的 使 用 和 操作 技术 。 
3. 掌握 运用 原子 荧光 分 光 光 度 计 测量 蔬菜 中 汞 含量 的 方法 。 


【实验 原理 】 

蔬菜 是 人 们 日 常生 活 中 不 可 缺少 的 副食 品 ， 是 仅 次 于 粮食 的 世界 第 二 重要 农产品 。 蔬 
菜 中 重金 属 的 来 源 有 多 种 途径 ， 同 一 蔬菜 种 类 对 不 同 重金 属 元 素 的 吸收 富 集 能 力 不 同 ， 不 
同 种 类 的 蔬菜 对 同一 种 重金 属 元 素 的 富 集 也 不 同 。 掌 握 蔬 菜 中 重金 属 含量 的 测定 方法 ， 是 
防 控 蔬 菜 重 金属 污染 的 必然 要 求 。 氢 化 物 发 生 原子 荧光 光谱 法 (HG-AFS) 是 近年 来 发 展 
起 来 的 一 种 分 析 植 物 中 录 含 量 的 方法 。 

原子 荧光 是 原子 蒸气 受 具 有 特征 波长 的 光源 照射 后 ， 其 中 一 些 自由 原子 被 激发 暑 迁 到 
较 高 能 态 ， 然 后 去 活化 回 到 某 一 较 低能 态 (常常 是 基态 ) 而 发 射出 特征 光谱 的 物理 现象 。 
不 同 待 测 元 素 具 有 不 同 的 原子 荧光 光谱 ， 根据 原子 荧光 强度 可 测 得 试 样 中 待 测 元 素 的 含 
量 。 这 就 是 原子 荧光 光谱 分 析 。 

蔬菜 试 样 经 酸 加 热 消 解 后 ， 在 酸性 介质 中 ， 试 样 中 汞 被 硼 氨 化 钾 〈KBH4) 还 原 成 原 
子 态 来， 由 载 气 (氢气 ) 带 入 原子 化 器 中 ， 在 特制 录 空 心 阴 极 灯 的 照射 下 ， 基 态 汞 原子 被 
激发 至 高 能 态 ， 在 去 活化 回 到 基态 时 ， 发 射出 特征 波长 的 荧光 ， 其 荧光 强度 和 冬 含 量 成 正 
比 ， 与 标准 系列 比较 定量 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 各 型 号 双 道 原子 荧光 分 光 光 度 计 ， 微 波 消解 炉 ， 消 解 锥 ， 氢 化物 发 生 器 及 附 
件 ， 和 氧气 钢瓶 ， 定 量 注射 器 。 

试剂 : 硝酸 (G. R. ) ，30%% 过 氧化 氨 〈G. R. ) ， 硝 酸 溶液 〈 体 积分 数 为 5%)， 氨 和 氧 
化 钠 溶 液 (0.5%)， 硼 氢化 钾 深 液 (2%)， 纯 水 〈 二 级 ) 。 

示 标 准 储 备 液 ‘lmg/mL): 准确 量 取 1.080g 氧化 汞 ， 加 入 70mL 盐酸 (1 : 1)、 
24mL HNO3 (1: 1)、0. 5g KzCrzO7y ， 使 其 溶解 后 用 去 离子 水 定 容 到 1L， 摇 勾 。 

来 标准 使 用 液 (0. 01xg/mL): 取 一 定量 的 汞 标准 储备 液 ， 用 5% HNO3-0.05% 
Ks。Crz O07; 溶 液 作 为 定 容 介 质 将 其 稀释 而 成 。 


【实验 步骤 】 

1. 试 样 的 微波 消解 

取 一 定量 的 新 鲜 蔬 菜 样品 ， 洗 净 、 晾 干 ， 称 量 其 鲜 重 ,然后 置 于 烘箱 中 在 60'C 下 烘 
干 至 恒 重 ， 称 量 其 于 重 ， 计 算 含水 率 。 将 烘 王 的 样品 用 玛瑙 研 钵 研磨 ， 过 40 目 筛 ， 装 于 
样品 袋 并 保存 于 干燥 器 中 备用 。 

称 取 0. 2g 备用 样品 于 消解 铅 中 ， 加 入 5mL 硝酸 、2mL 过 氧化 氨 ， 盖 好 后 ， 将 消解 
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饶 放 和 人 微波 炉 消 解 系统 中 ， 根 据 样品 特性 设置 微波 炉 消解 系统 的 最 佳 分 析 条 件 ， 至 消解 完 
全 。 冷 却 后 定量 转移 至 25mL ( 低 含 量 样品 可 用 10mL) 容量 瓶 中 ， 用 硝酸 溶液 (5%%) 定 
容 至 刻度 ， 混 匀 待 测 。 

2. 系列 标准 溶液 的 配制 

分 别 吸 取 0. 01yg/mL 录 标 准 使 用 液 0mL、0. 50mL、1.00mL、2. 00mL、4. 00mL 及 
5. 00mL 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 硝酸 (5%) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 各 自 相 当 于 汞 浓度 0pg/ mL.、 
0. 10pg/mL、0. 20kg/mL、0. 40pkg/mL、0. 80kg/mL 及 1.00pg/mL, 

流动 注射 用 硼 氨 化 钾 溶 液 的 配制 : 称 取 2. 5g 氢 氧 化 钠 ， 用 纯 水 溶解 ， 再 称 取 10. 0g 
硼 氨 化 钾 ， 在 不 断 搅拌 下 溶解 至 上 述 氨 氧化 钠 溶液 中 ， 并 用 纯 水 稀释 至 500mL。 

3. 试 样 的 测定 

Q@ 仪器 操作 参数 ， 光电 倍增 管 负 高 压 为 270 一 300V; 和 汞 空心 阴极 灯 电 流 为 15 一 
40mA; 原子 化 器 温度 为 200'C ， 高 度 为 10. 0mm; 氧气 流速 ， 载 气 为 400mL/min; 测量 
方式 为 标准 曲线 法 ; 读数 延误 时 间 为 1. 0s; 读数 时 间 为 10. 0s。 

@ 标准 曲线 的 绘制 : 用 定量 注射 器 每 次 吸取 2mL 冬 浓 度 分 别 为 Opg/mL、0. 10pg/mL、 
0. 20pg/mL、0. 40pg/mL、0. 80pg/mL 及 1. 00pg/mL 的 系列 标准 溶液 〈 如 果 为 流动 注射 ， 
则 把 载 流 及 进 样 管 直 接 放 入 标准 试 液 和 硼 所 化 钠 溶 液 中 )， 于 和 氨 化 物 发 生 器 中 (内 有 2% 
硼 氨 化 钾 溶液 ) 进行 荧光 强度 的 测定 。 以 荧光 强度 为 纵 坐标 ， 汞 的 浓度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标 
准 曲 线 。 

@ 用 定量 注射 器 吸取 2mL 来 的 待 测试 样 溶液 《如 果 为 流动 注射 ， 则 如 上 类 似 方法 处 
理 )， 于 氧化 物 发 生 器 中 (内 有 2% 硼 氨 化 钾 溶 液 ) 进行 荧光 强度 的 测定 。 
【注意 事项 】 

1. 汞 标准 储备 液 与 标准 使 用 液 应 加 KsCrs O71 作 保 护 剂 ， 工 作 系 列 及 硼 氨 化 钾 溶 液 均 
应 现 用 现 配 。 

2. 测定 未 时 ， 要 注意 容器 的 污染 问题 。 


【数据 处 理 】 
1. 设 定好 仪器 的 最 佳 条 件 ， 由 稀 到 浓 测 定 录 系列 标准 溶液 的 荧光 强度 ， 最 后 测量 试 
样 的 荧光 强度 ， 将 效 光 强度 填写 在 下 表 中 。 










浓度 /(pg/L) 
荧光 强度 


2. 绘制 荧光 强度 对 汞 溶液 浓度 的 标准 曲线 ， 并 由 标准 曲线 计算 未 知 试 样 溶液 的 浓度 ， 
并 计算 样品 (和 干 样 和 鲜 样 ) 中 的 汞 含量 。 


【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 原子 荧光 是 原子 蒸气 受 后 ， 发 射出 的 物理 现象 ， 即 
_ 和 致 发 光 现 象 。 

《2) 实验 中 硼 氨 化 钾 的 作用 是 ; 氢气 的 作用 是 
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(3) 蔬菜 样品 经 硝酸 -双氧水 体系 分 解 ， 其 中 的 有 机 质 被 氧化 为 
2. 思考 题 

(1) 原子 荧光 分 光 光 度 计 和 原子 吸收 分 光 光 度 计 在 仪器 结构 及 组 成 上 有 哪些 异同 点 ? 
(2) 试 样 转移 定 容 时 ， 若 不 慎 将 消解 液 酒 出 ， 会 对 测量 结果 造成 什么 影响 ? 

(3) 依 新 鲜 蔬 菜 的 含水 率 ， 推 导出 将 蔬菜 的 干 基 冬 含 量 换算 为 湿 基 素 含 量 的 计算 式 。 


GE 气相 名 请 的 定性 和 定量 分 析 


【实验 目的 】 
1. 掌握 气相 色谱 仪 的 结构 、 工 作 原 理 及 基本 使 用 方法 。 
2. 学 习 根 据 色谱 保留 值 进行 定性 分 析 的 方法 。 
3. 掌握 归 一 化 法 的 原理 及 定量 分 析 方 法 。 


【实验 原理 】 

气相 色谱 法 是 利用 试 样 中 各 组 分 在 气体 流动 相 和 固定 相间 的 分 配 系数 不 同 ， 经 过 各 组 
分 在 两 相间 反复 多 次 的 分 配 过 程 ， 将 混合 物 组 分 进行 分 离 分 析 的 方法 ， 适 用 于 气体 、 易 挥 
发 或 可 转化 为 易 挥 发 物质 的 液体 和 固体 试 样 的 分 析 。 待 分 析 的 混合 物 组 分 ， 经 色谱 柱 分 离 
后 ， 随 载 气 依次 流出 色谱 柱 ， 经 检测 器 转换 为 电信 和 号， 然后 用 数据 记录 装置 将 各 组 分 的 浓 
度 或 质量 变化 记录 下 来 ， 得 到 各 组 分 的 色谱 流出 曲线 ， 即 色谱 图 。 

气相 色谱 仪 一 般 由 5 部 分 组 成 : 载 气 系统 、 进 样 系统 、 分 离 系统 〈 含 温度 控制 装置 )、 
检测 系统 、 记 录 及 数据 处 理 系统 。 气 相 色谱 流程 如 图 4. 5 所 示 。 





图 4.5 气相 色谱 流程 


依据 色谱 图 ， 可 获得 被 分 离 组 分 的 保留 值 和 峰 面积 〈 或 峰 高 ) 。 在 一 定 的 色谱 操作 条 
件 下 ， 每 种 物质 都 有 一 确定 的 保留 值 ， 如 保留 时 间 、 保 留 体积 及 相对 保留 值 等 ， 据 此 可 作 
为 定性 分 析 的 依据 。 而 色谱 定量 分 析 的 依据 是 ， 在 一 定 的 操作 条 件 下 ， 分 析 组 分 i 的 质量 
(m;) 或 其 在 载 气 中 的 浓度 与 检测 器 的 响应 信号 (色谱 图 上 表现 为 峰 面积 A; 或 峰 高 hh;) 
成 正比 。 即 : 

Mi; 一 FA 或 m,=f,h; 


EE 。 分 析 化 学 实验 


根据 色谱 保留 值 进行 定性 分 析 的 方法 ， 是 在 相同 的 色谱 条 件 下 对 已 知 样品 和 待 测试 样 
进行 色谱 分 析 ， 分 别 测量 各 组 分 峰 的 保留 值 ， 若 某 组 分 峰 与 已 知 样品 组 分 的 保留 值 相 同 ， 
则 可 认为 二 者 是 同一 物质 ， 从 而 确定 各 个 色谱 峰 代表 的 组 分 。 

依据 组 分 峰 的 峰 面积 或 峰 高 ， 采 用 归 一 化 法 、 内 标 法 或 外 标 法 ， 可 计算 出 样品 中 组 分 的 
质量 分 数 。 本 实验 采用 归 一 化 法 进行 定量 分 析 ， 应 用 这 种 方法 的 前 提 条 件 是 试 样 中 各 组 分 都 
能 流出 色谱 柱 ， 并 在 色谱 图 上 显示 色谱 峰 。 若 试 样 中 含有 nn 个 组 分 ， 且 经 色谱 分 离 后 各 组 分 
均 能 流出 色谱 峰 ， 则 其 中 某 个 组 分 i 的 质量 分 数 w; 按 归 一 化 法 根据 下 式 计算 : 


I 


A 
WwW; = 一 一 一 一 /fs xX 100% 
ay, 
i=1 
式 中 ，Ai; 为 组 分 i 的 峰 面积 ; f ;为 组 分 i 的 相对 校正 因子 。 归 一 化 法 的 优点 是 简便 、 
准确 ， 当 操作 条 件 ， 如 进 样 量 、 流 量 等 变化 时 ， 对 结果 影响 小 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 岛 津 GC2010 气相 色谱 仪 ( 配 有 色谱 数据 工作 站 )，FID 检测 器 ，Rtx-5 毛细 管 色 
谱 柱 ， 氮 气 钢瓶 ， 氢 气 钢瓶 ， 空 气 钢瓶 ， 微 量 注射 器 〈10nL)， 容 量 瓶 ， 移 液 管 等 。 

试剂 : 丙酮 、 正 已 烷 、 茶 、 混 合 试 样 。 


【实验 步骤 】 

1. 气相 色谱 仪 的 基本 操作 流程 

(1) 开启 

@ 开启 载 气 Ns 钢瓶 的 阀门 ， 通 气 检 漏 ， 调 整 载 气压 力 约 为 0. 5MPa。 

@ 开启 色谱 仪 的 电源 。 

@ 开启 色谱 工作 站 电源 ， 打 开 色谱 软件 进行 联机 。 

(2) 实验 条 件 的 设置 

@ 柱 温 : 初始 温度 70'C ， 以 10'C/min 的 速率 升温 至 120C;， 汽化 室温 度 220'C; 检 
测 器 温度 250'C ; 分 流 进 样 ， 分 流 比 100 : 1; 柱 载 气 流速 lmL/min (Rtx-5 毛细 管 色谱 柱 
要 求 柱 流量 为 2mL/min); 隔 垫 载 气 吹 扫 流 速 3mL/min; Hs 流速 40mL/min， 空 气流 速 
420mL/min， 尾 吹 气流 速 30mL/min; 根据 分 析 样 品 的 保留 时 间 ， 输 入 停止 时 间 (本 实验 
为 6min) 。 

@ 待 检 测 器 (FID〉 温 度 达到 时 ， 打 开 和 氧气 钢 痊 和 空气 钢瓶 ， 调整 氧气 压力 为 0.2 一 
0. 3MPa、 空 气压 力 为 0. 5MPa， 调 节 载 气 N; 与 氧气 流量 之 比 为 1 : 1 左右 、 空 气 与 氧气 
流量 之 比 为 10 : 1， 点 燃 FID。 

@ 等 待 基线 平稳 ， 进 样 分 析 。 本 实验 采用 分 流 进 样 方式 ， 进 样 量 为 3yL。 进 样 操作 : 
点 击 志 单 次 分 析 之 一 ~ 命名 样品 信息 一 点击 到 开始 之 一 ~ 手动 进 样 一 > 点 击 START。 

@ 结束 时 ， 首 先 调节 柱 温 到 室温 ， 调 节 和 氧气 、 空 气流 量 为 零 ， 然 后 关闭 氧气 、 空 气 
钢瓶 ， 待 柱 温 降 到 室温 后 关闭 色谱 仪 ， 最 后 将 氮气 钢瓶 关闭 。 退 出 分 析 软 件 ， 关 闭 电 脑 、 
仪器 主机 。 

2. 样品 分 析 

a 纯 样 液 保留 时 间 的 测定 “分别 用 微量 注射 器 移 取 丙酮 、 正 已 烷 、 苯 等 纯 样 3pL， 
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依次 进 样 分 析 ， 分 别 测定 出 各 色谱 峰 的 保留 时 间 i 。 
@ 混合 试 样 的 分 析 ”用 微量 注射 器 移 取 3pL 混合 试 液 进行 分 析 ， 连 续 记 录 各 组 分 峰 
的 保留 时 间 sg， 记 录 各 色谱 峰 的 峰 面 积 。 


【注意 事项 】 

1. 先 通 载 气 ， 确 保 载 气 通过 色谱 柱 后 ， 方 可 打开 色谱 仪 ， 调 节 柱 温 。 

2. 用 微量 注射 器 进 样 前 后 一 定 要 用 溶剂 洗 针 ， 进 样 时 要 用 样品 洗 针 。 

3. 实验 完毕 后 ， 应 先 将 柱 温 降 到 室温 后 ， 再 关 载 气 。 
【数据 处 理 】 

1. 详细 记录 色谱 分 析 的 实验 条 件 ， 包 括 所 用 仪器 的 型 号 、 色 谱 柱 类 型 、 载 气 种 类 、 
流速 、 进 样 量 、 检 测 器 类 型 及 参数 等 。 

2. 将 混合 物 试 液 各 组 分 色谱 峰 的 保留 时 间 与 纯 样 液 进行 对 照 ， 对 各 色谱 峰 所 代表 的 
组 分 作出 定性 判断 。 

3. 根据 峰 面积 和 校正 因子 ， 用 归 一 化 法 计算 混合 物 试 液 中 各 组 分 的 质量 分 数 。 
【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) 色谱 定性 分 析 的 依据 是 ， 各 种 物质 在 一 定 的 色谱 条 件 (固定 相 、 操 作 条 件 ) 下 均 


有 确定 不 变 的 ; 而 色谱 定量 分 析 的 依据 是 ， 在 一 定 的 操作 条 件 下 ， 每 一 分 析 组 分 
的 质量 与 其 相应 的 色谱 峰 的 成 正比 。 

(2) 基线 是 反映 检测 器 随时 间 变 化 的 线 ， 稳 定 的 基线 是 一 条 

(3) 与 填充 柱 相 比 ， 毛 细 管 色谱 柱 的 。” 好 ， 可 使 用 长 色谱 柱 ， 因 此 其  _ 高， 
分 离 复杂 混合 物 的 能 力 大 为 提高 。 

2. 思考 题 


(1) 气相 色谱 仪 由 哪 几 个 主要 部 分 组 成 ， 它 们 的 主要 功能 是 什么 ? 
(2) 色谱 归 一 化 法 定量 有 何 特点 ,使 用 该 方法 应 具备 什么 条 件 ? 
(3) 试 根据 混合 试 样 各 组 分 及 固定 液 的 性 质 ， 解 释 混合 物色 谱 图 中 各 组 分 的 流出 顺序 。 


气相 色谱 法 测定 醇 的 同系 物 _ 


【实验 目的 】 

1. 熟悉 气相 色谱 分 析 的 原理 及 色谱 工作 站 的 使 用 方法 。 

2. 掌握 气相 色谱 仪器 的 基本 组 成 部 分 。 

2. 学 会 用 保留 时 间 定 性 ， 用 归 一 化 法 定量 ， 并 用 分 离 度 对 各 组 分 分 离 进 行 评 价 。 
【实验 原理 】 

各 种 物质 在 一 定 的 色谱 条 件 〈 固 定 相 、 操 作 条 件 ) 下 均 有 确定 不 变 的 保留 值 ， 因 此 保 
留 值 可 作为 一 种 色谱 定性 分 析 的 指标 。 而 在 一 定 的 操作 条 件 下 ， 每 一 分 析 组 分 的 质量 与 其 
相应 的 色谱 峰 的 峰 面积 成 正比 ， 据 此 可 以 进行 定量 分 析 。 


全 。 分 析 化 学 实验 


本 实验 采用 气相 色谱 法 测定 甲醇 、 乙 醇 、 丙 醇 、 丁 醇 的 混合 试 样 ， 选 用 TPA 改 性 聚 
乙 二 醇 为 固定 相 ，FID 为 检测 器 。 定 性 分 析 采 用 已 知 物 进 行 对 照 ， 确 认 各 组 分 峰 的 归属 。 
定量 分 析 采 用 峰 面 积 归 一 化 法 ， 测 定 混合 物 中 各 组 分 的 含量 。 

归 一 化 法 的 优点 是 简便 、 准 确 ， 当 操作 条 件 (如 进 样 量 、 流 量 等 ) 变化 时 ， 对 结果 的 
影响 小 ; 但 要 求 试 样 中 各 组 分 都 能 流出 色谱 柱 ， 并 在 色谱 图 上 显示 色谱 峰 ， 其 校正 因子 
f; 都 应 为 已 知 。 归 一 化 法 计算 各 组 分 的 质量 分 数 的 公式 为 : 

A 

混合 试 样 的 成 功 分 离 是 色谱 法 定量 分 析 的 前 提 和 基础 ， 衡 量 一 对 色谱 峰 分 离 的 程度 可 
用 分 离 度 及 表征 : 


Xx 100% 


WwW, 一 


itRi tre 2Atr 
YY。 Yi 十 Y; 

2 

式 中 ，iRl 、tiga 和 Yi 、Ys 分 别 指 两 组 分 的 保留 时 间 和 峰 底 宽度 。R 二 1.5 时 两 组 分 完 
全 分 离 ， 实 际 应 用 中 尺 二 1.0 (分 离 度 98%) 即 可 满足 要 求 。 因 此 ， 通 过 分 离 度 指标 可 对 
各 组 分 的 分 离 进 行 评价 。 
【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 气相 色谱 仪 ， 色谱 柱 ，FID 检测 器 ， 容 量 瓶 ， 移 液 管 等 。 

试剂 : 甲醇 、 乙 醇 、 丙 醇 、 丁 醇 均 为 分 析 纯 ， 蒸 馏 水 。 


【实验 步骤 】 

1. 操作 条 件 

柱 温 : 初始 温度 50'C ， 以 10'C/min 的 速率 升温 至 120'C; 汽化 室温 度 200'C; 检测 室温 
度 250'C; 进 样 量 0. 2uL; 载 气 (高 纯 氮 ) 流速 25mL/min; 氧气 流速 40mL/min; 空气 流速 
400mE/min, 

2. 样品 分 析 

通 载 气 、 启 动 仪器 、 设 定 以 上 温度 参数 ， 在 初始 温度 下 ， 按 照 火 焰 离 子 化 检测 器 的 操 
作 方 法 ， 点燃 FID， 调 节气 体 流 量 。 待 基线 走 直 后 进 样 并 启动 升温 程序 ， 记 录 每 一 组 分 的 
保留 温度 。 程 序 升温 结束 后 ， 待 柱 温 降 至 初始 温度 方 可 进行 下 一 轮 操 作 。 


【注意 事项 】 
1. 工作 站 各 设备 开 、 关 次 序 要 按照 操作 规程 进行 。 
2. 注射 器 的 正确 使 用 方法 : 小 心 插 针 、 人 快速 注入 、 匀 速 拔 出 、 及 时 归 位 。 
3. 进 样 操作 与 注入 要 保持 同步 性 。 
4. 氢气 使 用 要 注意 安全 。 


【数据 处 理 】 
要 求 用 色谱 软件 进行 谱 图 处 理 和 定量 计算 。 采 用 已 知 物 对 照 定性 ， 采 用 峰 面 积 归 一 化 
法 定量 测定 混合 物 中 各 组 分 的 含量 ， 计 算 各 峰 的 分 离 度 。 








下 
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@ 定性 : 程序 可 通过 储存 在 “组 分 表 ” 中 纯 物 质 的 信息 的 对 比 、 分 析 ， 自 动 给 出 混 
合 样 中 相应 组 分 的 名 称 ， 使 色谱 定性 简单 、 准 确 。 

@ 定量 : 以 峰 面积 归 一 化 法 对 样品 中 各 组 分 进行 定量 分 析 。 

@ 各 组 分 分 离 评价 : 计算 各 峰 的 分 离 度 。 


数据 处 理 结果 表 
序号 名 称 保留 时 间 峰 底 宽 峰 面 积 校正 因子 含量 峰 分 离 度 
人 
2 乙醇 
3 丙 醇 
4 丁 醇 
【练习 题 】 
1. 填空 题 
(1) 分 离 度 是 ’ 影响 因素 的 总 和 ， 反 映 了 色谱 过 程 中 的 热力 
学 和 动力 学 因素 的 影响 ， 故 可 用 作 色 谱 柱 的 指标 。 
(2) 程序 升温 是 指 柱 温 按 的 增加 ， 适 宜 于 的 试 样 的 分 析 。 
(3) FID 检测 器 的 中 文 全 称 是 ， 它 适宜 于 测定 
2. 思考 题 


(1) 本 实验 中 进 样 量 是 否 需 要 非常 准确 ? 为 什么 ? 
(2) 分 析 醇 同系 物 的 混合 样品 为 什么 可 选用 改 性 聚 乙 二 醇 为 固定 相 ? 
(3) 在 气相 色谱 分 析 中 ， 欲 提高 分 离 度 ， 应 采取 什么 措施 ? 和 欲 缩短 分 析 时 间 呢 ? 


高 效 液 相 色谱 法 对 阿 维 苗 素 原料 药 中 
” 阿 维 菌 素 的 分 析 





【实验 目的 】 

1. 掌握 高 效 液 相 色谱 仪 的 基本 原理 与 构造 。 

2. 学 习 高 效 液 相 色谱 分 析 的 样品 处 理 方 法 ， 初 步 掌 握 获 取 谱 图 和 数据 的 一 般 操 作 程 
序 与 技术 ， 学 会 优化 分 析 条 件 。 

3. 掌握 高 效 液 相 色 谱 法 保留 值 定性 和 外 标 法 定量 的 方法 。 


【实验 原理 】 

阿 维 菌 素 (Avermectin， 简 称 AVM) 是 从 阿 维 链 霉 菌 的 发 酵 产物 中 分 离 出 来 的 大 环 
内 酯 类 化 合 物 ， 具 有 抗生素 类 杀 虫 、 杀 螨 、 杀 线虫 等 生物 活性 ， 对 动 、 植 物 的 寄生 线虫 和 
节肢 动物 均 有 高 效 的 驱 杀 作用 。 随 着 AVM 在 我 国 的 广泛 使 用 ， 需 要 建立 阿 维 菌 素 的 分 析 
方法 ， 以 利于 农作物 农药 残留 的 监测 。 

高 效 液 相 色谱 法 (HPLC) 一 般 在 室温 下 进行 分 离 和 分 析 ， 适 于 分 离 分 析 高 沸点 、 热 
稳定 性 差 、 生 理 活 性 以 及 相对 分 子 质量 比较 大 的 物质 ， 因 此 已 被 应 用 于 内 酯 、 核 酸 、 肽 
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类 、 多 环 芳烃 、 人 体 代 谢 产物 、 生 物 大 分 子 、 高 聚 物 、 药 物 、 表 面 活性 剂 、 抗 氧 剂 、 除 劳 
剂 等 的 分 析 中 。 

本 实验 采用 高 效 液 相 色谱 法 分 离 分 析 阿 维 菌 素 原料 药 中 的 阿 维 菌 素 ， 选 用 Cis 键 合 相 
色谱 柱 (4. 6mmX150mm i. d. )， 流 动 相 为 甲醇 : 水 三 85 : 18 (体积 比 )， 检 测 器 为 紫外 
检测 器 (波长 245nm)。 高 效 液 相 色谱 法 定性 和 定量 分 析 的 原理 、 方 法 与 气相 色谱 法 相 
同 ， 即 在 一 定 的 色谱 操作 条 件 下 ， 每 种 物质 有 一 定 的 保留 值 ， 而 被 测 物 质 的 质量 与 检测 器 
产生 的 信号 一 一 色谱 峰 的 峰 面 积 或 峰 高 成 正比 。 本 实验 采用 保留 时 间 进 行 定性 分 析 ， 采 用 
外 标 法 进行 定量 分 析 。 

所 谓 外 标 法 就 是 应 用 和 欲 测 组 分 的 纯 物 质 来 制作 标准 曲线 ， 即 用 欲 测 组 分 的 纯 物 质 加 稀 
释 剂 (液体 试 样 用 溶剂 稀释 ) 配 成 不 同 质 量 分 数 的 标准 溶液 ， 取 固定 量 标准 溶液 进 样 分 
析 ， 从 所 得 色谱 图 上 测 出 响应 信号 ( 峰 面积 或 峰 高 等 )， 然 后 绘制 响应 信号 〔 纵 坐标 〉 对 
质量 分 数 ( 模 坐标 的 标准 曲线 。 分 析 样 品 时 ， 在 相同 的 色谱 条 件 下 ， 取 和 制作 标准 曲线 
时 同样 量 的 试 样 ， 测 得 该 试 样 的 响应 信号 ， 由 标准 曲线 即 可 查 出 其 质量 分 数 。 在 实际 分 析 
中 ， 可 采用 单 点 校正 法 ， 即 配制 一 个 和 被 测 组 分 含量 十 分 接近 的 标准 溶液 ， 定 量 进 样 ， 由 
被 测试 样 和 标准 溶液 中 组 分 峰 面积 比 或 峰 高 比 来 求 被 测 组 分 的 质量 分 数 。 外 标 法 的 优点 是 
操作 简单 ， 计 算 方便 ,但 结果 的 准确 度 主要 取决 于 进 样 量 的 重 现 性 和 操作 条 件 的 稳定 性 。 


【仪器 和 试剂 】 
仪器 : 高 效 液 相 色谱 仪 ， 色 谱 柱 ， 电 子 天 平 ， 容 量 瓶 《25mL)， 吸 量 管 。 
试剂 : 甲醇 〈 色 谱 纯 )， 超 纯 水 ， 阿 维 菌 素 标 准 品 ， 滤 膜 。 


【实验 步骤 】 

1. 标 样 溶液 的 配制 与 处 理 

称 取 阿 维 菌 素 标 样 0. 05g (精确 至 0. 2mg)， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 甲醇 溶解 并 稀 
释 至 刻度 ， 揪 名 ， 超 声波 脱 气 1 5min， 过 滤 。 

2. 试 样 溶液 的 配制 与 处 理 

称 取 含 阿 维 菌 素 1. 0% 的 试 样 5. 0g (精确 至 0. 2mg)， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 甲醇 
溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 超 声波 脱 气 15min， 过 滤 。 

3. 色谱 条 件 

色谱 柱 : Cis 键 合 相 色谱 柱 (4. 6mm X150mm i.d. ); 流动 相 : 甲醇 :水 = 二 85 : 18 
(体积 比 ); 检测 波长 245nm; 流速 lmL/min; 柱 温 25'C 。 

根据 实验 条 件 ， 将 仪器 按照 操作 步骤 调节 至 进 样 状态 ， 待 仪器 液 路 和 电路 系统 达到 平 
衡 ， 色 谱 工 作 站 或 记录 仪 上 基线 平 直 时 ， 即 可 进 样 。 标 样 和 试 样 溶液 的 进 样 量 均 为 20pL。 

4. 定性 分 析 

对 照 比 较 标 样 溶液 阿 维 菌 素 组 分 峰 与 试 样 组 分 峰 的 保留 时 间 ， 确 认 试 样 中 阿 维 菌 素 组 
分 峰 的 归属 。 

5. 定量 分 析 

采用 简单 的 外 标 法 一 一 单 点 校正 法 ， 对 试 样 溶液 中 阿 维 菌 素 组 分 的 含量 进行 分 析 。 同 
样 操作 条 件 下 ， 测 定 标 样 溶液 和 试 样 溶液 中 阿 维 菌 素 组 分 峰 的 峰 面积 ， 据 此 计算 试 样 中 阿 
维 菌 素 的 质量 分 数 工 : 
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式 中 ，A 为 标 样 溶液 中 阿 维 菌 素 的 峰 面积 ，A， 为 试 样 溶液 中 阿 维 菌 素 的 峰 面 积 ; 
m1 为 标 样 的 质量 ，g; ms 为 试 样 的 质量 ，g; P 为 标 样 中 阿 维 菌 素 的 质量 分 数 ,%% 。 

6. 实验 结束 后 ， 按 要 求 关 好 仪器 。 
【注意 事项 】 

1. 流动 相 、 标 准 样 及 待 测 样 品 在 进 样 前 都 要 进行 脱 气 处 理 。 

2. 流动 相 、 标 准 样 及 待 测 样 品 在 进 样 前 都 要 用 滤 膜 过 滤 。 
【数据 处 理 】 

1. 依据 标 样 溶液 中 阿 维 菌 素 组 分 峰 的 保留 时 间 ， 确 认 试 样 中 阿 维 菌 素 组 分 峰 的 归属 。 

2. 采用 单 点 校正 法 ， 对 试 样 溶液 中 阿 维 菌 素 组 分 的 含量 进行 分 析 。 在 一 定 操作 条 件 
下 ， 依 据 标 样 溶液 和 试 样 溶液 中 阿 维 菌 素 的 峰 面积 之 比 ， 计 算 试 样 中 阿 维 菌 素 的 质量 分 
数 z。 

3. 平行 实验 数据 之 间 的 相对 标准 偏差 (RSD) 一般 不 应 大 于 5%; 实验 结果 的 误差 
应 不 超过 士 2%。 
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【练习 题 】 

1. 填空 题 

(1) HPLC 是 在 经 典 的 液 相 柱 色谱 法 的 基础 上 ， 引 入 了 气相 色谱 法 的 理论 ， 在 技术 
上 和 采用 了 s 和 而 实现 的 。 

(2) 在 液 - 液 色谱 法 中 ， 流 动 相 的 极 性 小 于 固定 液 的 极 性 的 称 为 色谱 法 ， 而 流 


动 相 的 极 性 大 于 固定 液 的 极 性 的 称 为 “色谱 法 。 

(3) 紫外 光度 检测 器 的 作用 原理 是 基于 被 分 析 试 样 组 分 对 特定 波长 _ 的 选择 性 吸 
收 ， 组 分 浓度 与 吸光 度 的 关系 遵守 定律 。 

2. 思考 题 

(1) 高 效 液 相 色谱 仪 由 哪 几 个 基本 部 分 组 成 ? 与 气相 色谱 仪 的 主要 区 别 是 什么 ? 

(2) 用 外 标 法 进行 色谱 定量 分 析 的 优 缺 点 是 什么 ? 

(3) 高 效 液 相 色谱 分 析 中 对 样品 进行 处 理 的 目的 是 什么 ? 
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【实验 目的 】 
1. 掌握 离子 交换 法 进行 分 离 的 原理 和 基本 操作 技术 。 
2. 了 解 离 子 交换 法 测定 硼 镁 矿 中 硼 含 量 的 原理 和 方法 。 
3. 练习 用 熔融 法 分 解 矿 样 的 操作 技术 。 
4. 学 会 用 酸 碱 滴定 法 测定 极 弱 酸 含量 时 的 强化 处 理 方法 和 原理 。 


【实验 原理 】 

硼 镁 矿 含 有 硼酸 镁 以 及 硅 酸 盐 和 铁 、 铝 的 氧化 物 等 ， 是 制 取 硼酸 盐 、 硼 化 物 的 主要 原 
料 。 分 解 硼 镁 矿 可 用 酸 溶 法 或 碱 熔 法 ， 本 实验 采用 碱 熔 法 。 试 样 经 碱 熔融 并 加 盐酸 溶解 熔 
块 时 ， 硼 以 硼酸 形式 存在 ， 硅 酸 盐 成 为 不 溶性 残渣 ， 铁 、 铝 等 则 以 阳离子 形式 存在 。 由 于 
硼 含 量 是 以 酸 碱 滴 定 法 测定 的 ， 故 易 水 解 的 铁 、 铝 等 的 阳离子 含量 较 高 时 有 干扰 ， 应 先 将 
这 些 离子 除去 。 本 实验 采用 离子 交换 法 将 试 液 通 过 阳离子 交换 树脂 ， 使 铁 、 铝 、 镁 等 的 阳 
离子 交换 于 树脂 上 ， 而 硼酸 则 通过 树脂 床 达 到 分 离 的 目的 。 

因为 硼酸 是 极 弱 的 酸 〈 开 .一 5.8X10-10)， 不 能 以 碱 溶液 直接 滴定 ， 但 可 以 使 这 种 极 
弱 的 酸 强 化 后 ， 再 进行 滴定 。 强 化 方法 是 用 甘油 或 甘露 醇 等 多 羟基 化 合 物 与 之 作用 ， 形 成 
一 种 酸性 较 强 的 配合 酸 ， 此 酸 的 离 解 常数 ,在 甘露 醇 浓度 为 0.1 一 0. 5mol/L 的 条 件 下 为 
1X10-s 一 3X10-:， 因 此 可 以 用 NaOH 标准 溶液 直接 测定 ， 终 点 时 pH 二 9.1， 可 用 酚 枉 
为 指示 剂 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 玻璃 纤维 ,玻璃 珠 〈 装 离子 交换 柱 用 )， 分 析 天 平 ， 常 量 滴定 仪器 (或 微量 滴 
定 仪器 )。 

试剂 : 2mol/L 及 6mol/L HCI 溶液 ，0. 05mol/L 及 200g/L NaOH 溶液 ， 甲 基 红 指 
示 剂 ， 酚 本 指示 剂 ， 甘 露 醇 ， 阳 离子 交换 树脂 (732 茶 乙 烯 磺 酸 钠 型 ) 。 
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【实验 步骤 】 

1. 阳离子 交换 柱 的 准备 

将 25 一 30g 粒度 为 0.3 一 1mm 的 732 葵 乙 烯 磺 酸 钠 型 强酸 性 阳离子 交换 树脂 置 于 烧 
杯 中 ， 注 入 约 150mL 2mol/L HCI 溶液， 搅拌 ， 浸 泡 1 一 2d4， 倾 出 上 层 HCI 溶液 ， 重新 
用 2mol/L HCI 溶液 再 浸泡 1 一 24， 不 时 加 以 搅拌 。 再 倾 出 HC1 溶液 ， 换 用 去 离子 水 浸 漂 
树脂 数 次 ， 然 后 再 用 去 离子 水 浸泡 树脂 ， 备 用 。 

取 离 子 交 换 柱 1 支 或 用 洁净 的 50mL 碱 式 滴 定 管 代 替 ， 下 面 加 一 夹子 ， 把 少量 玻璃 纤 
维 轻 轻 塞 人 滴定 管 底部 ， 用 水 充满 滴定 管 ， 然 后 放 开 夹子 ， 除 尽管 内 所 有 气泡 ， 重 新 用 水 
装 至 半 满 。 取 上 述 准备 好 的 树脂 ， 放 在 小 烧杯 中 ， 加 少量 水 用 搅拌 棒 搅 拌 ， 将 此 树脂 最 浮 
液 逐 步 倒 人 离子 交换 柱 或 滴定 管 中 ， 密 切 注意 不 使 空气 进入 树脂 床 ， 并 使 树脂 一 直 保 持 在 
水 面 以 下 。 当 水 或 溶液 过 多 时 ， 可 放 开 夹子 让 它 流出 。 如 此 反复 ， 连 水 带 树脂 装 入 柱 中 约 
250mm 高 度 。 然 后 开启 夹子 (或 旋塞 )， 从 管 口 分 批 加 入 水 ， 以 淋 洗 树 脂 柱 ， 直 至 最 后 流 
出 的 淋 洗 液 呈 中 性 为 止 〈 以 pH 试纸 进行 检验 ) 。 

2. 试 样 的 分 解 

准确 称 取 在 105C 干 燥 后 的 硼 镁 矿 试 样 (已 研磨 通过 120 筛 孔 ) 0. 2 一 0. 3g， 置 于 底部 装 
有 1.5 一 2g 粒 状 NaOH 的 银 南 吉 中 ， 上 面 再 覆盖 1.5 一 2g NaOH， 上 下 层 NaOH 共计 3 一 
4g。 将 塔 吉 放 入 高 温 炉 中 ， 从 低温 开始 升 高 温度 至 700C ， 熔 融 至 呈 透 明 状 ， 继 续 加 热 约 
20min， 然 后 取出 ， 慢 慢 转 动 寺 坝 ， 使 熔融 物 冷 凝 在 卉 吉 内 壁 上 成 薄 层 。 冷 却 后 ， 用 
20mL 6mol/L HCI 溶液 分 数 次 溶解 熔 块 ， 用 水 洗 净 寺 吉 ， 洲 液 转移 置 100mL 容量 瓶 中 ， 
最 后 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 离子 交换 和 滴定 

准确 吸取 上 述 溶液 25. 00mL 于 100mL 烧杯 中 ， 用 200g/L NaOH 溶液 中 和 至 pH 2 一 
3。 溶 液 的 酸度 可 以 这 样 调节 : 加 NaOH 溶液 至 铁 、 铝 等 的 氧 氧 化 物 沉淀 刚刚 产生 ， 然 后 
加 2mol/L HCI 溶液 至 沉淀 刚刚 溶解 ， 或 以 广泛 pH 试纸 试 之 (注意 : 检验 溶液 酸度 时 ， 
每 次 加 碱 或 酸 后 要 将 溶液 不 断 搅拌 均匀 )。 将 此 调 好 酸度 的 溶液 以 10mL/min 的 流速 通过 
离子 交换 柱 ， 流 出 液 收集 于 250mL 烧杯 中 ， 并 用 100mL 左右 的 水 洗涤 交换 柱 ， 洗 涤 液 一 
并 收集 于 烧杯 中 。 

在 流出 液 中 加 入 数 滴 甲 基 红 指示 剂 ， 用 200g/L NaOH 溶液 滴定 至 溶液 刚 旦 黄色 ， 然 
后 逐 滴 加 入 2mol/L HCI 溶液 至 刚刚 旦 红色 ， 再 用 0.05mol/L NaOH 标准 溶液 调节 至 红 
色 刚 褪去 而 呈 橙 黄色 〈 不 必 读 下 NaOH 耗 用 量 )， 此 时 溶液 pH 值 为 6。 加 入 lg 甘露 醇 ， 
充分 搅拌 后 再 加 酚 酌 指示 剂 5 一 10 滴 ， 以 0. 05mol/L NaOH 标准 溶液 滴定 ， 此 时 开始 计 
量 ， 滴 定 至 呈 粉 红色 ， 再 加 入 0.5g 甘露 醇 ， 如 红色 褪去 ， 继 续 以 NaOH 溶液 滴定 ， 直 至 
加 入 甘露 醇 后 ， 红 色 在 30s 内 不 褪 即 为 终点 ， 记 下 消耗 NaOH 标准 溶液 的 体积 。 重 复 测 
定 3 次 ,结果 以 BzOs 的 质量 分 数 表示 。 
【注意 事项 】 

1. 将 树脂 悬浮 液 倒 人 离子 交换 柱 或 滴定 管 中 ， 密 切 注意 不 使 空气 进入 树脂 床 ， 如 果 
有 空气 进入 树脂 床 ， 树 脂 应 重 装 。 

2. 加 浓 盐 酸 后 所 得 的 试 液 ， 如 不 以 NaOH 溶液 中 和 至 pH 为 2 一 3， 而 直接 进行 交 
换 ， 则 因 其 酸度 过 大 ， 交 换 不 完全 ， 将 使 结果 偏 高 。 
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3. 试 液 通过 交换 柱 前 的 pH 约 为 2 一 3， 通 过 交换 柱 后 ， 由 于 各 种 阳离子 被 交换 上 去 而 
HT- 被 交换 下 来 ， 故 溶液 酸度 又 增 大 。 在 滴定 前 必须 将 此 部 分 酸 中 和 。 这 一 步 操作 很 重要 ; 
此 时 如 加 入 NaOH 的 量 不 足 ， 将 使 分 析 结 果 偏 高 ， 如 加 入 NaOH 量 过 多 ， 则 将 使 结果 偏 低 。 





【数据 处 理 】 
参考 前 面 的 实验 ， 以 表格 形式 记录 和 处 理 数据 ， 对 应 的 定量 计算 公式 如 下 : 
c(NaOH)V(NaOH) Xx i xX M(B;:O;) 
w( B20O;3)= - X100% 
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式 中 , c(NaOH) 是 NaOH 溶液 的 浓度 ，mol/L; V(NaOH) 是 消耗 NaOH 溶液 的 
体积 ，L; M(BsO3) 是 BsO3 的 摩尔 质量 ，g/mol; mm 而 岩 # 是 称 量 试 样 的 质量 ，g。 


【思考 题 】 
(1) 用 离子 交换 法 分 离 硼 试 液 中 干扰 离子 的 原理 是 什么 ? 
(2) 硼酸 是 极 弱 酸 ， 本 实验 为 什么 可 用 NaOH 标准 溶液 滴定 ? 
(3) 离子 交换 前 试 液 酸度 的 要 求 是 什么 ? 为 什么 需 这 样 要求 ? 怎样 调节 酸度 ? 
(4) 以 NaOH 溶液 滴定 硼酸 时 为 什么 要 以 酚 栈 为 指示 剂 ? 是 否 可 用 甲 基 橙 ? 
(5) 本 实验 中 的 NaOH 标准 溶液 为 什么 采用 低 浓度 (0. 05mol/L)? 
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【实验 目的 】 

1. 了 解 重量 法 测定 水 泥 熟 料 中 SiOz 含量 的 原理 和 方法 。 

2. 进一步 掌握 配 位 滴定 法 的 原理 ， 特 别 是 通过 控制 试 液 的 酸度 、 温 度 及 选择 恰当 的 
掩 珊 剂 和 指示 剂 ， 在 铁 、 铝 、 钙 、 镁 共存 时 分 别 直 接 测 定 它们 的 方法 。 

3. 掌握 配 位 滴定 的 几 种 方法 一 一 直接 滴定 法 、 返 滴定 法 和 差 减 法 ， 以 及 这 几 种 测定 
方法 中 的 计算 方法 。 

4. 掌握 水 浴 加 热 、 沉 淀 、 过 滤 、 洗 活 、 灰 化 及 灼 烧 等 操作 技术 。 


【实验 原理 】 
水 泥 熟 料 是 调和 生 料 经 1400C 以 上 的 高 温 燃 烧 而 成 的 。 通 过 熟 料 的 分 析 ， 可 以 检验 
熟 料 质量 和 焊 烧 情况 的 好 坏 。 根 据 分 析 结 果 ， 可 及 时 调节 原料 的 配 比 以 控制 生产 。 
普通 硅 酸 盐水 泥 熟 料 的 主要 化 学 成 分 及 其 含量 的 大 概 范围 见 表 5. 1。 
表 5.1 普通 硅 酸 盐水 泥 熟 料 的 主要 化 学 成 分 及 其 含量 的 大 概 范围 


主要 化 学 成 分 含量 范围 (质量 分 数 )/% 一 般 控制 范围 (质量 分 数 )/% 


SiO， 18 一 24 20 一 24 
FezOs 2..0 一 5.5 3 一 5 
Al Oa 4. 0 一 9.5 8-=7 
CaO 60 一 68 63 一 68 
MgO <5 =4.5 
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对 水 泥 熟 料 进行 全 分 析 也 就 是 对 水 泥 熟 料 中 所 含 的 主要 化 学 成 分 Si0s、Fez0O 〇 ;、 
Alz0s 、CaO 及 MgO 的 含量 进行 分 析 。 

水 泥 熟 料 中 碱 性 氧化 物 占 60% 以 上 ， 因 此 易 为 酸 所 分 解 。 水 泥 熟 料 中 主要 为 硅 酸 三 
钙 、 硅 酸 二 钙 、 铝 酸 三 钙 和 铁 铝 酸 四 钙 等 化 合 物 的 混合 物 ， 易 为 酸 所 分 解 。 当 这 些 化 合 物 
与 盐酸 作用 时 ， 生 成 硅 酸 和 可 溶性 的 氧化 物 : 

2Ca0.SiOz 十 4HCI 一 > 2CaCl 十 HzSiOs 十 Hz2O 
3Ca0*.SiO: 十 6HCI -一 > 3CaClz 十 HzSiOs 十 2H2zO 
3CaO* Al; 005 十 12HCI 一 > 3CaClz 十 2AlCls 十 6H2zO 
4CaO* Al; 0 FezOs 十 20HCI 一 ~ 4CaClz 十 2AlCls 十 2FeCls 十 10HzO 

硅 酸 是 一 种 很 弱 的 无 机 酸 ， 在 水 溶液 中 绝 大 部 分 以 溶胶 状态 存在 (分 散在 水 溶液 中 )， 
其 化 学 式 应 以 Si0;， nH2zO 〇 表示。 用 浓 酸 和 加 热 蒸 干 等 方法 处 理 后 ， 能 使 绝 大 部 分 硅 酸 
水 溶胶 脱水 成 水 凝 胶 析 出 ， 因 此 可 以 利用 沉淀 分 离 的 方法 把 硅 酸 与 水 泥 中 的 铁 、 铝 、 钙 、 
镁 等 其 他 组 分 分 开 。 本 实验 以 重量 法 测定 SiO， 的 含量 ，EFezOs 、Alz0Os 、CagO 及 MgO 的 
含量 以 EDTA 配 位 滴定 法 测定 。 

在 水 泥 经 酸 分 解 后 的 溶液 中 ， 采 用 加 热 蒸 发 近 于 和 加 固体 氯 化 答 两 种 措施 ， 使 水 溶性 
胶 状 硅 酸 尽 可 能 全 部 脱水 析出 。 蒸 干 脱 水 是 将 溶液 控制 在 100 一 110C 温度 下 进行 的 。 由 
于 HCI 的 蒸发 ， 硅 酸 中 所 含 的 水 分 大 部 分 被 带 走 ， 硅 酸 水 溶液 即 成 为 水 凝 胶 析 出 。 由 于 
溶胶 中 的 Fes+ 、Al3* 等 在 温度 超过 110 人 时 易 水 解 生 成 难 溶 性 的 碱 式 盐 ， 而 混在 硅 酸 凝 
胶 中 ， 这 样 将 使 SiO， 的 含量 偏 高 ， 而 FezOs 、AlzOs 等 的 含量 偏 低 ， 故 加 热 蒸 干 宜 采 用 
水 浴 以 严格 控制 温度 。 

加 入 固体 NH4Cl 后 ， 由 于 NH4sCl 的 水 解 ， 夺 取 了 硅 酸 中 的 水 分 ， 从 而 加 速 了 脱水 过 
程 ， 促 使 含水 二 氧化 硅 由 较 稳 定 的 水 溶胶 变 为 不 溶 于 水 的 水 凝 胶 。 

含水 硅 酸 的 组 成 不 固定 ， 故 沉淀 经 过 滤 、 洗 次 、 烘 干 后 ， 还 需 经 950 一 1000TC 高 温 灼 
烧 成 固定 组 分 SiO; ， 然 后 称 重 ， 根 据 沉 淀 的 质量 计算 SiO* 的 质量 分 数 。 

灼 烧 时 ， 硅 酸 凝 胶 不 仅 失去 吸附 水 ， 还 进一步 失去 结合 水 。 脱 水 过 程 的 变化 如 下 : 


0 Ot 

灼 烧 所 得 Si0 沉淀 是 雪白 而 又 朴 松 的 粉 未 。 如 所 得 沉淀 呈 灰 色 、 黄 色 或 红 棕色 ， 说 
明 沉 淀 不 纯 。 在 要 求 比 较 高 的 测定 中 ， 应 用 氢 氟 酸 -硫酸 处 理 后 重新 灼 烧 ， 此 时 SiO* 变 为 
SiF4 挥发 锡 出 ， 称 量 ， 扣 除 混 人 杂质 的 质量 。 

水 泥 熟 料 中 的 铁 、 铝 、 钙 、 镁 等 组 分 分 别 以 Fes+ 、Al+ 、Ca2+ 、Mg2+ 等 形式 存在 
于 过 滤 沉 淀 后 的 滤液 中 ， 它 们 都 能 与 EDTA 形成 稳定 的 配 离子 。 但 这 些 配 离子 的 稳定 性 
有 较 显 著 的 差别 ， 因 此 只 要 控制 适当 的 酸度 ， 就 可 用 EDTA 分 别 滴定 它们 。 

铁 的 测定 : 溶液 酸度 控制 在 pH=1. 5 一 2.5， 则 溶液 中 共存 的 Al+ 、Ca?*+ 、Mg2 等 
不 干扰 测定 。 一 般 以 磺 基 水 杨 酸 或 其 钠 盐 为 指示 剂 ， 其 水 溶液 为 无 色 , 在 pH=1.5~2.5 
时 ,与 Fes+ 形成 的 配合 物 为 红 紫 色 。Fes+ 与 EDTA 的 配合 物 是 亮 黄色 ， 因 此 终点 时 溶液 
由 红 紫 色 变 为 亮 黄 色 。 反 应 一 般 在 60~70C 的 条 件 下 进行 ， 其 滴定 反应 式 如 下 。 

滴定 反应 : Fe3+ 十 HzY2 一 一 > FeY-( 亮 黄色 ) 十 2H+ 

指示 剂 显 色 反应 : Fes+ 十 HIn- (无 色 ) 一 ~ FeIn+( 红 紫色 ) 十 H+ 
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终点 时 : FeIn+ ( 红 紫 色 ) 十 H2Y?- 一 > FeY- ( 亮 黄 色 ) 十 Hin- (无 色 ) 十 H+ 

用 EDTA 滴定 铁 的 关键 ， 在 于 正确 控制 溶液 的 pH 和 掌握 适宜 的 温度 。 实 验 表 明 ， 
溶液 的 酸度 控制 不 当 对 测定 铁 的 结果 影响 很 大 。 在 pH 过 1.5 时 ， 结 果 偏 低 ; PH 二 3 时 ， 
Fes 开始 形 成 红 棕 色 氧 氧化 物 ， 往 往 无 滴定 终点 ， 共存 的 Ti*+ 和 Alr+ 的 影响 也 显著 增 
加 。 滴 定时 溶液 的 温度 以 60 一 701C 为 宜 ， 当 温度 高 于 75C， 并 有 AlB1+ 存在 时 ，Al+ 亦 可 
与 EDTA 配合 ， 使 铁 的 测定 结果 偏 高 ， 而 铝 的 测定 结果 偏 低 。 当 温度 低 于 50C 时 ， 则 反 
应 速率 缓慢 ， 不 易 得 出 准确 的 终点 。 

铝 的 测定 : 以 PAN 为 指示 剂 的 铜 盐 回 滴 法 是 普遍 采用 的 一 种 测定 铝 的 方法 。 

因为 AB+ 与 EDTA 的 配合 作用 进行 得 较 慢 ， 不 宜 采 用 直接 滴定 法 ， 所 以 一 般 先 加 入 
过 量 的 EDTA 标准 溶液 ， 再 调节 pH 为 4. 3， 并 加 热 煮沸 使 得 Al3+ 与 EDTA 充分 反应 ， 
然后 以 PAN 为 指示 剂 ， 用 CuSOs 标准 溶液 滴定 溶液 中 过 量 的 EDTA。 

Al-EDTA 配合 物 是 无 色 的 ， 而 Cu-EDTA 配合 物 是 淡 蓝 色 的 ，PAN 指示 剂 在 pH 为 
4.3 的 条 件 下 是 黄色 的 ， 所 以 滴定 开始 前 溶液 是 黄色 的 ， 随 着 CuSO4 标准 溶液 的 加 入 ， 
Cu 不 断 地 与 过 量 的 EDTA 生成 Cu-EDTA 配合 物 ， 浒 液 逐 渐 由 黄色 变 为 绿色 。 在 过 量 
的 EDTA 与 Cu2+ 完全 反应 后 ， 继 续 加 入 CuSO4 ， 过 量 的 Cu?+ 即 与 PAN 配合 生成 深 红 
色 配 合 物 ， 由 于 溶液 中 存在 蓝 色 的 Cu-EDTA， 而 使 终点 由 绿色 变 为 紫色 。 滴 定 过 程 的 反 
应 式 如 下 。 

滴定 反应 : Al3+ 十 HzY2- 一 -> AlY- (无 色 ) 十 2H+ 

用 铜 盐 返 滴定 过 量 的 EDTA: HzY2- 十 Cu2+ 一 > CuY2- ( 蓝 色 ) 十 2H+ 

终点 时 变色 反应 : Cu?+ 十 PAN( 黄 色 ) 一 > Cu-PAN( 深 红色 ) 

这 里 需要 注意 的 是 ,溶液 中 存在 3 种 有 色 物 质 ， 而 它们 的 浓度 又 在 不 断 变 化 ， 溶 液 的 
颜色 取决 于 三 种 物质 的 相对 浓度 ， 因 此 终点 颜色 的 变化 比较 复杂 。 终 点 是 否 敏锐 ， 关 键 是 
Cu-EDTA 配合 物 浓度 大 小 。 终 点 时 ，Cu-EDTA 的 量 等 于 加 入 的 过 量 EDTA 的 量 , 一 般 
来 说 ， 在 100mL 溶液 中 加 入 的 EDTA 标准 溶液 (浓度 约 为 0.015mol/L) 以 过 量 10mL 
为 宜 。 在 这 种 情况 下 ， 实 际 观察 到 的 终点 颜色 为 紫红 色 。 

钙 的 测定 : 在 pH>12 时 进行 钙 含 量 的 测定 ， 此 条 件 下 ， 与 之 共存 的 Mg2+ 形成 Mg(OH); 
沉淀 而 被 掩蔽 ， 不 仅 不 干扰 Ca2+ 的 测定 ， 而 且 使 终点 比 Ca?*+ 单独 存在 时 更 敏锐 。pH 的 
调节 一 般 采 用 NaOH。Fes+ 、Als+ 的 于 扰 用 三 乙醇 胺 消除 。 选 用 钙 指 示 剂 ， 在 PH 之 12 
时 ， 钙 指示 剂 与 Ca2+ 配合 物 呈 酒 红 色 ， 随 着 EDTA 标准 溶液 的 不 断 加 入 ， 钙 指示 剂 不 断 
被 游离 出 来 ， 在 与 Mg 六 共存 的 条 件 下 ， 溶 液 呈 纯 蓝 色 ， 即 为 滴定 终点 。 

镁 的 测定 : 镁 的 含量 采用 差 减 法 求 得 。 即 在 pH 10 时 用 EDTA 标准 溶液 测定 钙 、 镁 
的 总 量 ， 从 总 的 含量 中 减 去 钙 的 含量 ， 即 为 镁 的 含量 。 

测定 钙 、 镁 的 总 量 时 ， 常 用 的 指示 剂 是 铬 黑 T 和 酸性 铬 蓝 - 蔡 酚 绿 B 混合 指示 剂 
(K-B 指示 剂 )， 铬 黑 工 易 受 某 些 金属 离子 所 封闭 ， 所 以 采用 K-B 指示 剂 作 为 EDTA 滴定 
钙 、 镁 总 含量 的 指示 剂 。Fes+ 的 干扰 需要 用 三 乙醇 腕 和 酒石酸 钾 钠 联合 掩蔽 ， 这 是 因为 
三 乙醇 胺 和 Fes+ 生成 的 配合 物 能 破坏 酸性 铬 蓝 K 指示 剂 ， 使 蔡 酚 绿 B 的 绿色 背景 加 深 ， 
易 使 终点 提前 到 达 。 当 溶液 中 酒石酸 钾 钠 与 三 乙醇 胺 一 起 对 Fes+ 进行 掩蔽 时 ， 上 述 现象 
可 以 消除 。Als+ 的 干扰 也 能 由 三 乙醇 胺 和 酒石酸 钾 钠 进行 掩蔽 ， 此 法 滴定 终点 时 溶液 呈 
纯 蓝 色 。 
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【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 分 析 和 天平， 托盘 天 平 ， 滴 定 管 〈50mL) ， 试 剂 瓶 〈500mL) ， 移 液 管 (25mL)， 
容量 瓶 (250mL)， 洗 瓶 ， 量 简 (10mL、100mL)， 滴 定 台 ， 洗 耳 球 ， 锥 形 瓶 (250mL)， 
蒸发 血 ， 表 面 四 ， 瓷 卉 吉 ， 高 温 炉 ， 电 炉 ， 于 燥 器 ， 烧 杯 ， 漏 斗 ， 中 速 定量 滤纸 ， 胶 头 演 
帅 ， 试管， 精密 pH 试纸 。 

试剂 : 水 泥 熟 料 ，NHs4Cl(s), 浓 HCl, 浓 HNOs3，2mol/L HNO3，(3 : 97) 稀 盐 
酸 ，0. 1mol/L AgNO; 溶液 ，0.05% 溴 甲 酚 绿 指示 剂 ，1 : 1 氨水 ，1 : 1 HCIl 溶液 ， 
100g/L 磺 基 水 杨 酸 ，EDTA 标准 溶液 (0.015mol/L)，pH 4. 3 的 HAc-NaAc 缓冲 溶液 ， 
0.2% PAN 指示 剂 ，CuSO4 标准 溶液 〈0. 015mol/L)， 三 乙醇 胺 溶液 (1: 1)，NaOH 溶 
液 ， 固 体 钙 指示 剂 ，10%% 酒 石 酸 钾 钠 溶液 ，pH 10 的 NH3-NH4Cl 缓冲 溶液 ，K-B 指 
示 剂 。 


【实验 步骤 】 

1. SiOs 含量 的 测定 

准确 称 取 试 样 0. 5g 左右 (准确 至 0.1mg)， 置 于 干燥 的 50mL 烧杯 (或 100~ 
150mL 瓷 燕 发 四) 中 ， 加 2g 固体 NH4s Cl， 用 平头 玻璃 棱 混 合 均 匀 。 滴 加 3mL 浓 
HCl 和 1 滴 浓 HNO3 (加 入 硝酸 的 目的 是 使 铁 全 部 以 三 价 状态 存在 )， 充 分 搅拌 均 
匀 ， 使 所 有 深 灰 色 试 样 变 为 淡 黄 色 糊 状 物 。 小 心 压 碎 块 状 物 ， 盖 上 表面 四， 将 烧杯 
置 于 沸水 浴 上 ， 加 热 燕 发 至 近 干 ( 约 需 10 一 15min) (为 什么 要 蒸 至 近 干 ?) ， 取 下 ， 
加 10mL 热 的 稀 盐酸 (3 : 97)， 搅拌 ,使 可 溶性 盐 类 溶解 ， 以 中 速 定量 滤纸 过 滤 ， 
用 胶 头 淀 好 以 热 的 (3 : 97) 稀 盐 酸 擦洗 玻璃 棒 及 烧杯 ， 并 洗涤 沉淀 至 洗涤 液 中 不 含 
Cl 为 止 。Cl 可 用 AgNO; 溶 液 检验 (检验 方法 : 用 表面 焉 接 滤液 1~2 滴 ,加 1 滴 
2mol/L HNO3 酸 化 ， 加 入 2 滴 AgNOs ， 若 无 白色 浑浊 产生 ， 表 明 Cl 已 洗 干 净 ) 。 
滤液 及 洗涤 液 保 存在 250mL 容量 瓶 中 ， 并 用 蒸馏 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 供 测定 
Fes+ 、Al+ 、Ca2+ 、Mg2+ 等 含量 使 用 。 

将 沉淀 和 滤纸 充分 灰 化 ， 然 后 在 950 一 10005C 的 高 温 炉 内 灼 烧 30min。 取 出 ， 稍 
冷 ， 再 移 放 于 干燥 器 中 ， 冷 却 至 室温 〈 约 需 15 一 40min) ， 称 量 。 如 此 反复 灼 烧 ， 直 
至 恒 重 。 

2. 铁 含 量 的 测定 

用 移 液 管 准确 移 取 分 离 Si0; 后 的 滤液 50mL， 置 于 500mL 烧杯 中 , 加 2 滴 0.05% 澳 
甲 酚 绿 指示 剂 〈 溴 甲 酚 绿 指示 剂 在 pPH<3. 8 时 呈 黄 色 ，pH>>5.4 时 呈 绿 色 )， 此 时 溶液 呈 
黄色 。 逐 滴 滴 加 1 : 1 氨水 ， 使 之 成 绿色 。 然 后 用 1 : 1 盐酸 溶液 调节 溶液 酸度 ， 溶 液 呈 黄 
色 后 再 过 量 3 滴 ， 此 时 溶液 酸度 约 为 2。 放 电炉 上 加 热 至 约 70C 取 下 ， 加 10 滴 100g/L 磺 
基 水 杨 酸 ， 以 0. 015mol/L 的 EDTA 标准 溶液 滴定 。 滴 定 开始 时 溶液 呈 红 紫色 ， 此 时 滴 
定 速度 宜 稍 快 些 ， 当 溶液 开始 呈 淡 红 紫 色 时 ， 滴 速 放 慢 ， 一 定 要 每 加 一 滴 ， 摇 匀 ， 并 观察 
现象 ， 然 后 再 加 一 滴 ， 必 要 时 加 热 ， 直 至 滴定 至 溶液 变 为 亮 黄 色 ， 即 为 终点 。 记 录 消 耗 
EDTA 标准 溶液 的 体积 。 保 留 溶 液 供 测 定 Al3+ 使 用 。 

3. 铝 含量 的 测定 

在 滴定 Fes+ 后 的 溶液 中 加 入 0.015mol/L 的 EDTA 标准 溶液 约 20mL (准确 至 
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0.01mL) ， 记 下 读数 ， 然 后 用 蒸 馆 水 稀释 至 200mL， 用 玻璃 棒 搅 拌 均匀 。 然 后 加 入 15mL 
pH4. 3 的 HAc-NaAc 缓冲 溶液 ， 用 精密 pH 试纸 检查 。 煮 沸 1~~2min， 取 下 ， 冷却 至 
90C 左 右 ， 加 入 4 滴 0.2% PAN 指示 剂 ， 以 0.015mol/L 的 CuSOs 标 准 溶液 滴定 。 滴 定 
开始 时 溶液 呈 黄 色 ， 随 着 CuSOi4 标 准 溶 液 的 加 入 ,溶液 颜 色 逐 渐变 绿 并 加 深 (由 蓝 绿色 
变 为 灰 绿 色 )， 直 至 加 入 一 滴 突然 变 为 亮 紫 色 ， 即 为 滴定 终点 。 记 录 消 耗 CuSO4 溶液 的 
体积 。 

4. 钙 含量 的 测定 

用 移 液 管 准确 移 取 分 离 Si0s 后 的 滤液 25mL， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 蒸馏水 稀释 
至 约 50mL， 加 4mL 1: 1 三 乙醇 胺 溶液 ， 充 分 搅拌 均匀 后 ， 再 加 5mL 100g/L NaOH 溶 
液 ， 充 分 摇 匀 ， 加 入 约 0. 01g 固体 钙 指示 剂 〈 用 药 勺 小 头 取 一 点 ) ， 此 时 溶液 呈 酒 红色 。 
然后 以 0.015mol/L 的 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 纯 蓝 色 ， 即 为 滴定 终点 。 记 录 消 耗 
EDTA 标准 溶液 的 体积 。 

5. 镁 含量 的 测定 

用 移 液 管 准确 移 取 分 离 Si0; 后 的 滤液 25mL， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 蒸馏 水 稀释 
至 约 50mL， 加 lmL 10% 酒 石 酸 钾 钠 溶液 和 4mL 1 : 1 三 乙醇 胺 溶液 ， 充 分 搅拌 均匀 后 ， 
再 加 入 8mL pH10 的 NH3-NHiCl 缓冲 溶液 ， 再 摇 匀 ， 然 后 加 入 适量 的 K-B 指示 剂 ， 以 
0.015mol/L 的 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 蓝 色 ， 即 为 滴定 终点 。 记 录 消 耗 EDTA 标 
准 溶液 的 体积 。 根 据 此 结果 计算 所 得 的 是 钙 、 镁 的 合 量 ， 由 此 减 去 钙 量 ， 即 为 镁 量 。 


【注意 事项 】 

1. 测定 Si0; 时 加 入 浓 硝 酸 的 目的 是 使 得 铁 全 部 以 三 价 状态 存在 。 

2. 测定 Si0s 时 以 热 的 稀 盐 酸 溶解 残渣 是 为 了 防止 三 价 铁 离子 和 三 价 铝 离子 水 解 成 氧 
氧化 物 沉淀 而 混在 硅 酸 中 ， 以 及 防止 硅 酸 胶 溶 。 

3. 测定 Fe@+ 时 ， 分 离 Si0; 后 的 滤液 需 节 约 使 用 (例如 清洗 移 液 管 时 ， 用 少量 溶 
液 润 洗 ， 最 好 用 干燥 的 移 液 管 )， 尽 可 能 多 保留 一 些 溶液 ， 以 便 必要 时 用 于 进行 重复 

4. 测定 Fes+ 时 ， 溴 甲 酚 绿 不 宜 多 加 ， 若 加 多 了 ， 黄 色 的 底 色 深 ， 对 准确 观察 终点 颜 
色 变 化 有 影响 。 

5. 测定 Fes 实 验 中 ， 加 热 时 注意 防止 剧 沸 ， 和 否则 三 价 铁 离子 会 水 解 形成 氢 氧 化 铁 ， 
使 实验 失败 。 

6. 测定 AB+ 时 ,根据 试 样 中 AlzOs 的 大 致 含量 进行 粗略 计算 ， 从 而 控制 EDTA 的 加 
和 人 量 。 以 过 量 15mL 左右 为 宜 。 

7. SiO* 、Fez O3、AlsO3、CaO、MegO 是 水 泥 熟 料 的 主要 成 分 ， 其 总 和 很 高 ， 但 不 可 
能 是 100% 。 因 为 水 泥 熟 料 中 还 含有 MnO、TiOs 、KzO、NazO、SO3s 等， 如 果 总 和 超过 
100%， 这 是 不 合理 的 ， 应 分 析 原 因 。 


【数据 处 理 】 
1. 称 取 试 样 的 质量 


n= go 


2. Si0: 含 量 的 测定 
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瓷 卉 吉 的 质量 /g 
瓷 卉 塌 十 SiO: 的 质量 /g 
SiO; 的 质量 /g 
w(SiOz)/% 
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3. 铁 含量 的 测定 







V( 试 液 )/mL 
V(EDTA)/mL 
w(FezO3)/% 

WFes O03)/% 
相对 平均 偏差 /% 
























4. 铝 含 量 的 测定 
项 目 

V( 试 液 )/mL 
V(EDTA)/mL 
V(CuSOi,) /mL 
w(Als03)/% 
亏 (Al O03)/% 

相对 平均 偏差 /% 





5. 钙 、 镁 含量 的 测定 
项 目 
V( 试 液 )/mL 
Vi (EDTA)/mL 
w(CaO)/% 
Ww(CaO0)/% 
相对 平均 偏差 /% 
Vs (EDTA)/mL 
Vs—Vi(EDTA)/mL 
Ww MgO)/% 
相对 平均 偏差 /% 








< 





【思考 题 】 

(1) 如 何 分 解 水 泥 熟 料 试 样 ? 写 出 分 解 时 的 化 学 反应 。 

(2) 试 样 分 解 后 加 热 蒸发 的 目的 是 什么 ?操作 中 应 注意 些 什么 ? 

(3) 沉淀 的 洗涤 操作 中 应 注意 些 什 么 ? 沉淀 在 高 温 灼 烧 前 ， 为 什么 需 经 干燥 、 痰 化 ? 

(4) 在 Fes+ 、Al+ 、Ca2+ 、Mg?*1 等 共存 的 溶液 中 ， 以 EDTA 分 别 滴定 其 各 自 的 含 
量 时 ， 是 怎样 消除 其 他 共存 离子 的 干扰 的 ? 反应 条 件 控制 应 注意 些 什么 ? 

(5) 测定 Al 时， 为 什么 要 注意 EDTA 标准 溶液 的 加 入 量 ? 测定 Ca*+ 时 ， 为 什么 
要 先 加 三 乙醇 胺 ， 后 加 NaOH 溶液 ? 
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EE 于静。 铅 祖 矿 中 铅 的 测定 (沉淀 分 离 - 配 位 滴定 法 ) 





【实验 目的 】 
1. 考查 学 生 定量 分 析 的 综合 能 力 。 
2. 了 解 矿 样 分 析 的 一 般 处 理 过 程 。 


【实验 原理 】 

铅 精 矿 一 般 是 由 铅 矿 石 经 破碎 、 球 磨 、 泡 沫 浮 选 等 工艺 生产 得 到 的 ， 是 生产 金属 铅 、 
铅 合金 、 铝 化 合 物 等 的 主要 原料 。 由 于 铅 精 矿 的 基体 复杂 ,要 测定 其 中 的 铅 含量 ， 应 先 将 
铅 进 行 分 离 处 理 ， 再 采用 适宜 的 方法 进行 分 析 ， 如 可 采用 EDTA 容量 法 。 

试 样 用 氧 酸 钾 饱和 的 浓 硝 酸 分 解 ， 在 硫酸 介质 中 铅 形成 硫酸 铅 沉淀 ， 通 过 过 滤 与 共存 
的 元 素 分 离 。 硫 酸 铅 用 乙酸 -乙酸 钠 缓冲 浴 液 溶解 ， 以 二 甲 酚 橙 为 指示 剂 ， 在 PH5 一 6 时 ， 
用 EDTA 标准 溶液 滴定 ， 由 消耗 的 EDTA 标准 溶液 的 体积 计算 矿 样 中 铅 的 质量 分 数 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 漏斗 ， 慢 速 定量 滤纸 ， 电 炉 或 电热 板 ， 烧杯 〈100mL、500mL)， 量 简 
(10mL、50mL)，50mL 滴定 管 ，250mL 容量 瓶 ，250mL 锥 形 瓶 。 

试剂 : 1g/L 二 甲 酚 橙 溶液 ，1: 1 HCI，2 : 98 Hs SOs ， 和 氯酸钾 饱和 的 浓 硝 酸 ， 抗 坏 
血 酸 ，1 十 1 氨水 ，200g/L 六 亚 甲 基 四 胺 溶液 ， 基 准 物 ZnO 。 

乙酸 -乙酸 钠 缓冲 溶液 (pH 5.5 一 6.0): 称 取 150g 无 水 乙酸 钠 溶 于 蒸馏水 中 ， 加 入 
20mL 冰 乙 酸 ， 用 蒸馏 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 。 

EDTA 标准 溶液 : 称 取 8g 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 溶 于 400 一 500mL 蒸馏水 中 ， 微 热 溶解 ， 
冷却 ， 稀 释 至 1L， 转 移 至 1 L 试剂 瓶 中 ， 摇 匀 。 


【实验 步骤 】 

1. EDTA 标准 溶液 的 标定 

@ 锌 标准 溶液 的 配制 ”准确 称 取 在 800 一 1000 人 和 灼 烧 过 ( 需 20min 以 上 ) 的 基准 物 
ZnO 0. 5 一 0. 6g (精确 至 0. 1mg) 于 100mL 烧杯 中 ， 用 少量 蒸馏 水 润 湿 ， 然后 逐 滴 加 入 
(1 : 1) HCl， 边 滴 加 边 搅 拌 至 完全 溶解 为 止 。 然 后 定量 转移 到 250mL 容量 瓶 中 ， 用 蒸 馅 
水 稀释 至 刻度 并 摇 匀 。 

@@ 标定 移 取 25. 00mL 锌 标准 溶液 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 约 30mL 蒸馏 水 、2 一 3 
滴 二 甲 酚 橙 指 示 剂 ， 先 加 氨水 (1 : 1) 至 溶液 由 黄色 刚 变 为 检 色 (不 能 多 加 )， 然 后 滴 加 
200g/L 六 亚 甲 基 四 胺 溶液 至 溶液 呈 稳 定 的 紫红 色 再 多 加 3mL， 用 待 标定 的 EDTA 溶液 滴 
定 至 溶液 由 紫红 色 变 为 亮 黄色 ， 即 为 终点 。 

2. 样品 的 测定 

@ 准确 称 取 矿 样 约 0. 3g， 于 300mL 烧杯 中 ， 用 少量 蒸馏 水 润 湿 ， 缓 组 加 入 15mL 氧 
酸 钾 饱 和 的 浓 硝 酸 ， 盖 上 表面 外， 置 于 电炉 上 低温 加 热 溶 解 ， 待 试 样 完 全 溶解 后 取 下 
稍 冷 。 
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@ 加 入 10mL 浓 硫 酸 ， 继 续 加 热 至 冒 浓 烟 约 2min， 取 下 冷却 。 

@ 用 闵 饮水 吹 洗 表面 下 及 烧杯 壁 ， 加 蒸 馆 水 50mL， 加 热 微 沸 10min， 冷 却 至 室温 ， 放 置 1h。 

@ 用 慢 速 定量 滤 纸 过 滤 ， 用 硫酸 (2 十 98) 洗涤 烧杯 2 次 ， 洗 涤 沉 淀 4 次， 用 蒸 饮水 
洗涤 烧杯 1 次 ， 洗 涤 沉 淀 2 次 ， 弃 去 滤液 。 

@ 将 滤纸 展开 ， 连 同 沉淀 移入 原 烧 杯 中 ， 加 入 30mL 乙酸 -乙酸 钠 缓 冲 溶液 ， 用 蒸 饮 
水 吹 洗 杯 壁 ， 盖 上 表面 生 加 热 微 沸 10min， 搅 拌 使 沉淀 溶解 ， 取 下 冷却 。 

@ 加 入 0. 1g 抗坏血酸 和 3 一 4 滴 lg/L 二 甲 酚 枪 溶液， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶 
液 由 酒 红 色 变 为 亮 黄 色 ， 即 为 终点 。 


【注意 事项 】 

1. 乙酸 钠 缓 冲 溶液 应 控制 pH 5. 5 一 6.0， 配 制 时 应 检查 pH， 如 不 符合 ， 应 进行 调整 。 

2. 冒 烟 的 温度 不 宜 太 高 ， 时 间 不 宜 过 长 ， 否 则 铁 、 铝 、 匀 等 元 素 易 生 成 难 溶性 硫酸 
盐 ， 夹 杂 在 硫酸 铬 沉淀 中 。 

3. Fes+ 会 封闭 二 甲 酚 检 ,使 终点 变化 不 明显 ， 故 必须 洗 净 或 用 抗坏血酸 掩 珊 。 

4. 车 待 测 液 中 含 饼 量 大 于 1mg 时 ， 可 在 滴定 前 加 入 2 一 4mL 体积 分 数 为 1% 的 殊 基 
乙酸 后 再 滴定 。 


【数据 处 理 】 
参考 前 面 的 实验 ， 以 表格 形式 记录 和 处 理 数 据 ， 对 应 的 定量 计算 公式 如 下 : 
1. 计算 EDTA 标准 溶液 的 浓度 c (EDTA)。 


m (ZnO)X i 
一 


2. 矿 样 中 Pb 的 质量 分 数 的 计算 
c (EDTA) XV (EDTA) X207.2 


NS A 汪 0 
w (Pb) 1000Xmww X100% 





【思考 题 】 
(1) 测定 Pb?+ 时， 样品 中 的 铁 、 铝 、 铜 、 锌 等 的 干扰 如 何 排除 ? 
(2) EDTA 滴定 Pb?*+ 时 ， 选 什么 作 缓冲 液 ? Pb( 本 ) 在 此 缓冲 液 中 以 什么 形成 存在 ? 
(3) 铝 被 硫酸 沉淀 时 ， 有 哪些 离子 也 会 生成 沉淀 ? 
(4) 把 HHAc-NaAc 加 入 PbSOs 沉 淀 ， 并 让 其 微 沸 一 定时 间 有 何 作 用 ? 
(5) 如 PbSOs 沉 淀 中 含有 少量 铁 时 ， 对 测定 有 何 影响 ， 应 如 何 消除 ? 


石灰 石 中 钙 含 量 的 测定 (高 锰 酸 钾 滴 定 法 ) 


【实验 目的 】 
1. 掌握 氧化 还 原 滴定 法 间接 测定 目标 物质 的 基本 原理 。 
2. 了 解 氧 化 还 原 反 应 条 件 对 滴定 的 影响 。 
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3. 掌握 高 锰 酸 钾 的 配制 方法 ， 掌 握 对 沉淀 、 过 滤 、 洗 涤 的 基本 操作 。 


【实验 原理 】 
石灰 石 主 要 成 分 为 碳酸 钙 ， 并 含有 少量 铁 、 铝 、 硅 、 镁 等 杂质 。 利 用 KMnO4 法 测定 石灰 
石 中 钙 的 含量 ， 只 能 采用 间接 法 测定 。 将 样品 用 酸 处 理 成 溶液 ， 使 Ca2+ 溶解 在 溶液 中 。Ca2+ 
在 一 定 条 件 下 与 Cz O4 作用， 形成 CaCs O4 沉淀 。 过 滤 洗 涤 后 再 将 CaCz O 沉淀 溶 于 热 的 稀 
HzSO: 中 。 用 KMnOi 标 准 溶液 滴定 与 Ca2+ 1 : 1 结合 的 CO4 含量 。 其 反应 式 如 下 : 
Ca2+ 十 CO 一 ~ CaCsOs 
CaCzOi+2HT—> Ca2+ + HsCsOa 
5H2zCzOs 十 2MnOy 十 6HT 一 > 2Mn?+ 十 10COs 个 十 8H2O 
沉淀 Ca*+ 时 ， 为 了 得 到 易于 过 滤 和 洗涤 的 粗大 的 唱 形 沉 淀 ， 必 须 很 好 地 控制 沉淀 的 
条 件 。 通 常 是 在 含 Cas* 的 酸性 溶液 中 加 入 足够 的 (NH4)zCzO4 沉 淀 剂 。 由 于 酸性 溶液 中 
CzO4 大 部 分 是 以 HCs O7 形式 存在 的 ， 需 慢 慢 滴 加 氨水 后 ,与 溶液 中 H+ 逐渐 中 和 ， 
CzO04 浓度 缓慢 地 增加 ， 因 而 缓慢 地 析出 CaCz O04 沉淀， 这样 控制 可 获得 粗大 颗粒 的 
CaCs 〇 4 沉淀 。 沉 淀 完毕 ,溶液 pH 值 在 3.5 一 4.5 之 间 ， 既 可 防止 其 他 难 溶 性 钙 盐 的 生 
成 ， 又 不 致使 CaCsO 〇 4 的 溶解 度 太 大 。 加 热 30min 使 沉淀 陈 化 。 过 滤 后 ， 沉 淀 表面 吸附 的 
CzO4 必须 洗 兆 ， 否 则 分 析 结 果 偏 高 。 为 了 减少 CaC; O04 在 洗涤 时 的 损失 ， 则 先 用 稀 
(CNHi)zCzO4 溶 液 洗涤 ， 然 后 再 用 微 热 的 蒸馏 水 洗 到 不 含 Cs O04 时 为 止 。 将 洗 净 的 
CaCz O04 沉淀 溶解 于 稀 HzSO: 中 ， 加 热 至 75 一 85C ， 用 KMnOs 标 准 溶液 滴定 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 滴定 管 (50mL)， 烧 杯 (500mL、100mL)， 量 简 (100mL、25mL 及 10mL) ， 
表面 焉 ， 玻 璃 棒 (3 根 )， 长 颈 三 角 漏 斗 ， 慢 速 定量 滤纸 。 

试剂 : 

Naz Cz O04 标 准 试剂 《105 一 110'C 下 烘 2 h), 1 : 1 HCl, 1 : 2 HSO， 甲 基 橙 指示 剂 
(0. 1% 水 溶液 )，1 : 1 氨水 ，(NHs)sCzO 〇 4 溶液 (4%，0. 1%)。 

0. 01mol/L KMnO;s 标 准 溶 液 : 用 台秤 称 取 约 1. 6g KMnO4 ， 溶 于 500mL 水 中 ， 盖 上 
表面 茵 ， 加 热 煮沸 lh， 静 置 7 一 10d 后 ， 用 玻璃 砂 心 漏斗 抽 滤 ， 滤 液 贮存 于 棕色 玻璃 瓶 中 
待 标定 。 


【实验 步骤 】 

1. KMnO 〇 is 标准 溶液 的 标定 

准确 称 取 0. 15 一 0. 2g 干燥 过 的 基准 Nas Cz Oi 三 份 ， 分 别 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 150mL 
水 溶解 ， 加 热 近 沸 ， 加 入 1 ; 2 Hz SO 10mL， 此 时 溶液 温度 应 在 70 一 85 之 间 ， 立 即 用 
KMnOs 标准 溶液 滴定 。 开 始 时 ，KMnO: 深 液 加 入 后 褪色 很 慢 ， 所 以 必须 等 前 一 滴 溶 液 褪色 后 
再 加 第 二 滴 。 当 接近 终点 时 ， 反 应 亦 较 慢 ， 必 须 保 持 温 度 不 低 于 60C ， 并 小 心 逐 滴 加 入 ， 直 到 
溶液 出 现 粉 红色 并 30s 内 不 褪 即 为 终点 。 记 下 所 耗 KMnOs 溶 液 的 体积 ， 计 算 其 浓度 。 

2. 石灰 石 中 钙 的 测定 

准确 称 取 于 105 一 110C 下 干燥 1 bh 的 样品 0.20 一 0. 25g 三 份 ， 分 别 置 于 300 一 400mL 
烧杯 中 ， 加 入 少量 水 湿润 ， 盖 上 表面 外， 由 烧杯 嘴 小 心地 加 入 1 : 1 HCI 15mL， 加 热 溶 
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解 ， 并 煮沸 除去 CO* 。 然 后 用 水 吹 洗 表面 下 及 杯 壁 ， 加 入 水 150mL、4% (NH4)sCzO4 
30mL。 加 热 溶 液 至 近 沸 ， 加 0.1% 甲 基 检 指示 剂 2 滴 ， 在 不 断 搅 拌 下 逐 滴 加 入 1 : 1 氨水 
至 溶液 由 红色 变 为 黄色 (pH>>4)， 放 置 30min。 用 慢 速 定量 滤纸 以 倾 析 法 过 滤 ， 以 0.1% 
(NH4)sCz 〇 4 洗涤 烧杯 及 沉淀 各 5~6 次 ， 最 后 用 冷 蒸馏水 洗涤 烧杯 及 沉淀 各 3 次 。 将 滤 
纸 取 下 ， 摊 开 贴 于 烧杯 壁 上 ， 用 沸水 150mL 将 沉淀 洗 入 烧杯 , 并 加 入 1 : 2 HzSO 
10mL， 此 时 溶液 温度 应 在 70~85C 之 间 。 用 KMnOs 标 准 溶液 标定 至 出 现 稳 定 的 粉红 色 ， 
再 用 玻璃 棒 将 滤纸 移 人 和 人 溶液， 继续 用 KMnO4 溶液 滴 定 至 微 红 色 并 30s 内 不 褪色 即 为 终 
点 。 由 所 消耗 的 KMnO4 溶 液 的 体积 及 其 浓度 ， 计 算 石 灰 石 中 CaO 的 质量 分 数 。 


【注意 事项 】 

1. 若 试 样 中 含有 大 量 镁 ， 则 需 进行 重 沉淀 ， 或 者 用 草酸 二 甲 酯 均匀 沉淀 来 减少 镁 的 
共 沉 演 。 

2. 若 试 样 用 酸 溶解 不 完全 ， 则 残渣 可 用 Naz COs 熔融 ， 再 用 酸 浸 取 ， 浸 取 液 与 试 液 
合并 后 进行 测定 。 
【数据 处 理 】 

参考 前 面 的 实验 ， 以 表格 形式 记录 和 处 理 数 据 ， 对 应 的 定量 计算 公式 如 下 : 

1. 计算 KMnO4 标 准 溶液 的 浓度 

we x1 人 V a 
2. 计算 石灰 石 中 CaO 的 质量 分 数 


ji ) 5 x KMnO) XV(KMnO) XM(CaO) 
NM 1000m. 





X100% 


【思考 题 】 

(1) 本 实验 中 CaCz O04 沉淀 的 生成 条 件 进 行 控制 的 目的 是 什么 ? 其 原因 是 什么 ? 

(2) 为 什么 要 先 用 0. 1% (NH )2Cs0O 〇 4 溶液 洗涤 沉淀 ， 而 不 一 开始 就 用 水 洗涤 ? 

(3) 在 滴定 至 红色 出 现 后 ， 尚 需 将 滤纸 转 入 溶液 内 并 再 继续 滴定 至 红色 ， 为 什么 不 把 
滤纸 在 开始 滴定 时 就 浸入 溶液 中 滴定 ? 

(4) 滴定 时 应 控制 溶液 的 温度 在 60 一 90C 之 间 ， 这 是 为 什么 ? 

(5) 本 实验 的 结果 偏 高 或 偏 低 的 主要 因素 有 哪些 ? 


VEESESEI 海盐 的 提纯 及 含量 分 析 


EN 






【实验 目的 】 
1. 了 解 用 化 学 方法 提纯 海盐 的 原理 。 
2. 了 解 Caz+ 、Mg?*+ 、SO4 ”的 定性 鉴定 ，NaCl 定量 测定 的 方法 。 
3. 掌握 溶解 、 过 滤 、 蒸 发 、 结 晶 、 干 燥 、 滴 定 等 基本 操作 。 
4. 掌握 莫 尔 法 的 实际 应 用 。 


分 析 化 学 实验 


【实验 原理 】 
食盐 是 人 们 生活 中 不 可 缺少 的 调味 品 ， 尤 其 是 副食 品 加 工 中 重要 的 辅料 。 食 盐 因 其 来 源 不 
同 ， 可 分 为 海盐 、 湖 盐 、 井 盐 和 岩 盐 〈 又 叫 矿 盐 )， 我 国 的 食盐 以 海盐 为 主 。 海 盐 〈 大 颗粒 原 
盐 ) 即 粗 食盐 ， 其 中 含有 不 溶性 和 可 溶性 的 杂质 〈 如 泥 沙 和 K+ 、Mg2+ 、Ca?+ 、SO4 等 )。 不 
溶性 杂质 可 通过 溶解 、 过 滤 的 方法 除去 ; 可 溶性 杂质 则 需 加 入 沉淀 剂 ， 生 成 沉淀 后 过 滤 除 去 。 
在 溶液 中 加 入 BaCl 可 除去 SO4 ， 而 Caz+ 、Mg?+ 以 及 多 余 的 Ba?+ 则 可 用 饱和 NazCOs: 将 其 沉 
淀 ， 过 量 的 NaOH 和 NazCOs 可 用 HCI 中 和 。K+ 等 其 他 可 溶性 杂质 含量 少 ， 蒸 发 浓缩 后 不 结 
晶 ， 仍 留 在 母液 中 ， 可 通过 抽 滤 除去 。 提 纯 有 关 离 子 的 方程 式 如 下 : 
SO? 十 Ba2+ (过 量 ) 一 > BaSO4 y (白色 ) 
Ca?+ 十 CO (过 量 ) 一 > CaCOs (白色 ) 
Ba2+ 十 CO (过 量 ) 一 > BaCO3 vy (白色 ) 
2Mg2+ 十 20H- 十 CO 本 一 ~ Mg (OH);COs y (白色 ) 
OH- 十 H+ 一 > H;0 
CO 十 2H+ 一 > CO: 个 十 HzO 
NaCl 含量 分 析 采 用 莫 尔 法 。 此 法 是 在 中 性 或 弱 碱 性 溶液 中 ， 以 KCrOs 为 指示 剂 ， 
以 AgNO; 标 准 溶液 进行 滴定 。 由 于 AgCl 的 溶解 度 比 AgzCrO4 小 ， 因 此 溶液 中 首先 析出 
AgCl 沉淀 ， 当 Cl- 定量 沉淀 后 ， 过 量 的 AgNO; 溶 液 即 与 Cr04 生成 砖 红色 AgzCrOs 沉 
淀 以 指示 终点 。 反 应 式 如 下 : 


Ag+ 十 CI- 一 > AgCly (白色 ) (KO=1.8X10-") 
2Ag+ 十 CrO4 一 > AgzCrO4 y ( 砖 红 色 ) (K®@=2.0X10-1) 
【仪器 和 试剂 】 


仪器 烧杯 (150mL), 量 简 (10mL、100mL)， 玻 璃 棒 ， 电 炉 ， 石 棉 网 ， 蒸 发 血 ， 
漏斗 架 ， 普 通 漏斗 ， 抽 滤 瓶 ， 布 氏 漏斗 ,试管 (10mL)， 酸 式 滴定 管 (50mL)， 容 量 瓶 
(250mL) ， 锥 形 瓶 〈250mL) ， 移 液 管 〈25mL) ， 台 秤 ， 分 析 天 平 ， 滤 纸 。 

试剂 海盐 ，2mol/L HCI，2mol/L NaOH, lmol/L BaCls, lmol/lL Na»CO;, 
0. 5mol/L (NH4)zCzO41， 镁 试剂 ，pH 试纸 ，0. 5mol/L AgNO;3，5% KsCr04。 


【实验 步骤 】 

1. 海盐 的 提纯 

(1) 海盐 的 称 量 和 溶解 

在 台秤 上 称 取 8g 海盐 ， 置 于 小 烧杯 中 ， 加 入 30mL 蒸 饮 水， 加 热 使 其 溶解 。 

(2) SOs ”的 去 除 

在 溶液 中 边 搅 拌 边 逐 滴 加 入 1mol/L BaCl; 溶 液 2mL, 继续 加 热 5min 使 沉淀 颗粒 长 大 
而 易于 沉淀 和 过 滤 。 为 检验 SO4” 是 否 沉淀 完全 ， 将 烧杯 从 电炉 上 取 下 ， 待 沉淀 沉降 后 ， 
沿 烧 杯 内 壁 加 1 一 2 滴 BaCl: 溶 液 ， 观 察 上 层 清 液 中 是 否 有 浑浊 现象 ， 如 无 浑浊 ， 说 明 已 
沉淀 完全 ;如 有 浑浊 ， 则 需 继续 滴 加 BaCl; 溶 液 ， 直 至 沉淀 完全 为 止 。 沉 淀 完全 后 ， 继 续 
加 热 5min， 用 普通 漏斗 过 滤 ， 保留 滤液 。 

(3) Mg2+ 、Ca2+ 、Ba2+ 等 的 除去 

在 滤液 中 加 入 lmL 2mol/L NaOH 溶液 和 3mL lmol/L NazCOs 溶 液 ， 加 热 至 沸 。 仿 照 (2) 
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中 方法 检验 Mg2+ 、Ca2+ 、Ba2+ 等 沉淀 完全 后 ， 继 续 加 热 5min， 用 普通 漏斗 过 滤 ， 保 留 滤液 。 

(4) 调节 溶液 pH 

在 滤液 中 逐 滴 加 入 2mol/L HCI 溶液 ， 充 分 搅拌 ， 并 用 玻璃 棒 蕉 取 滤 液 在 pH 试纸 上 
测试 ， 直 至 溶液 呈 微 酸性 (pH 2 一 3) 为 止 。 

(5) 蒸发 浓缩 

将 中 和 好 的 溶液 转移 至 蒸发 眶 中， 放 在 电炉 上 加 热 ， 边 加 热 边 搅拌 ， 蒸 发 浓缩 至 溶液 
呈 稀 稠 状 为 止 ， 切 不 可 将 溶液 蒸 干 。 

(6) 结晶 、 减 压 过 滤 、 干 燥 

将 浓缩 液 冷 却 至 室温 。 用 布 氏 漏斗 减 压 过 滤 ， 尽 量 抽 干 。 再 将 晶体 转移 至 蒸发 血 中 ， 
放 于 电炉 上 ， 用 小 火 蒸 干 。 待 晶体 冷却 后 称 量 ， 计 算 收 率 。 

收 率 一 二 精益 X 100 儿 
7 海盐 

2. 产品 纯度 的 检验 

称 取 海盐 和 提纯 后 的 精盐 各 1g， 分 别 溶 于 10mL 蒸馏 水 中 ， 分 别 盛 于 3 支 试 管 中 ， 
组 成 3 组 ， 对 照 检 验 其 纯度 。 

(1) SO3 ”的 检验 

在 第 一 组 溶液 中 分 别 加 入 2 滴 1mol/L BaCl; 溶 液 ， 再 加 1 滴 2mol/L HCI， 观 察 现 
象 。( 在 提纯 后 的 精盐 溶液 中 应 无 BaCOs 沉淀 产生 ) 。 

(2) Ca2+ 的 检验 

在 第 二 组 溶液 分 别 加 入 2 滴 0. 5mol/L (NH4)zCzO4 溶 液 ， 观 察 现 象 。 

(3) Mg** 的 检验 

在 第 三 组 溶液 中 分 别 加 入 5 滴 2mol/L NaOH 溶液 使 溶液 呈 碱 性 ， 再 加 入 几 滴 镁 试 
剂 ， 如 有 蓝 色 沉淀 产生 ， 表 示 有 Mg2 存在 。 

3. 产品 NaCl 含量 的 测定 

称 取 提纯 后 的 精盐 1.8 一 2.0g (准确 至 0. 1mg) 于 烧杯 中 ， 加 水 溶解 ， 定 量 转移 至 
250mL 容量 瓶 中 ， 定 容 ， 摇 匀 。 

用 移 液 管 准确 移 取 25. 00mL 精盐 溶液 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 25mL 蒸馏 水 和 lmL 
5% KsCrO4， 在 不 断 摇动 下 ， 用 AgNO; 标 准 溶 液 滴定 至 溶液 呈现 砖 红色 沉淀 即 为 终点 。 
记录 所 消耗 AgNO;3 溶 液 的 体积 ,平行 测定 3 次 。 计 算 精 盐 中 NaCl 的 含量 。 
c(AgNOs)V (AgNOs) M (NaCl) X10 


25.00 
7 精盐 人 250. 00 


LM (NaCl)=58. 44g/mol] 


w (NaCl) = 





X100% 


【注意 事项 】 
1. 注意 抽 滤 的 正确 操作 方法 。 
2. 在 蒸发 过 程 中 要 用 玻璃 棒 不 断 搅 拌 溶液 ， 以 防止 溶液 局 部 受热 而 暴 沸 。 
3. 蒜 发 时 不 可 将 溶液 蒸 干 。 
4. 滴定 时 ， 指 示 剂 KCrO4 的 用 量 要 适量 。 
5. 滴定 时 要 充分 摇动 ， 以 防止 吸附 而 造成 较 大 的 误差 。 
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【数据 处 理 】 

1. 海盐 的 提纯 

项 目 

海盐 的 质量 /g 
蒸发 咽 十 玻璃 棒 的 质量 /g 
藻 发 所 十 玻璃 棒 十 精盐 的 质量 /g 
精盐 的 质量 /g 
收 率 /中 


数据 

















SO 的 检验 








3. NaCl 含量 的 测定 
m(NaCl)/g 
cl(AgNO;3)/(mol/L) 

NaCl 含量/% 
NaCl 含量 的 平均 值 /% 
相对 平均 偏差 /% 








【思考 题 】 

(1) 在 除 Caz+ 、Mg2+ 、SO4 等 时 ， 为 什么 先 加 BaCls 溶 液 ， 后 加 Naz CO; 溶 液 ? 
顺序 能 颠倒 吗 ? 

(2) 蒸发 前 为 什么 要 用 盐酸 将 溶液 的 pH 调 至 2 一 3? 能 和 否 用 其 他 酸 代替 盐酸 ， 为 
什么 ? 

(3) 蒸发 时 为 何不 可 将 溶液 蒸 干 ? 

(4) 滴定 中 对 指示 剂 的 量 是 否 要 加 以 控制 ? 为 什么 ? 

(5) 滴定 过 程 中 要 求 充分 播 动 锥 形 瓶 的 原因 是 什么 ? 若 不 充分 摇动 ， 对 测定 结果 有 何 
影响 ? 


(GENEEZTJ 分 光 光 度 法 对 植物 组 织 中 总 铁 量 的 测定 


【实验 目的 】 
1. 学 会 植物 样品 的 处 理 方法 。 
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2. 进一步 学 习 分 光 光 度 法 测定 铁 的 原理 和 方法 以 及 分 光 光 度 计 的 使 用 。 


【实验 原理 】 

大 多 数 植物 的 含 铁 量 在 100 一 300mg/kg (和 干 重 ) 之 间 ， 且 随 植物 种 类 和 植株 部 位 而 
异 。 铁 以 低 价 铁 离 子 (Fe?*+ ) 形态 被 植物 根系 吸收 ， 并 以 鳌 合 态 铁 被 运 移 到 根 表 面 。 铁 
既 作为 结构 组 分 ， 又 充当 酶 促 反应 的 辅助 因子 。 代 谢 需 要 亚 铁 离子 (Fe:**) 且 以 此 形态 
被 作物 吸收 。Fe?+ 活性 高 且 有 效 地 结合 进 生 物 分 子 结构 。 相 反 含 铁 离子 (Fes ) 的 化 合 
物 可 溶性 低 ， 这 严重 限制 了 Fes+ 的 有 效 性 和 植物 对 Fes+ 的 吸收 ， 这 也 是 为 什么 一 些 富 含 
铁 离子 (Fe3+ ) 的 植物 组 织 却 能 出 现 缺 铁 症 状 的 原因 。 植 物 组 织 总 铁 量 应 包含 亚 铁 离子 
(Fe2+ ) 和 铁 离子 (Fes+ ) 的 含量 。 

植物 组 织 总 铁 量 的 测定 ， 首 先 应 将 植物 进行 消解 处 理 。 消 解 方法 分 为 湿 法 和 干 法 。 本 
实验 采用 干 法 ， 在 高 温 (500 一 550C) 下 ， 加 热 分 解 ， 灰 化 ， 所 得 灰分 用 适当 溶剂 溶解 后 
进行 测定 。 

邻 二 氮 菲 (phen) 是 测定 微量 铁 的 一 种 较 好 试剂 。 在 PH2 一 9 的 条 件 下 ，Fe2+ 和 邻 
二 氮 菲 反应 生成 极 稳定 的 橙 红 色 配 合 物 L[FeC(phen):]”， 其 lg 开 稳 二 21.3， 反 应 如 下 : 

Fe2+ 十 3phen 一 ~ [Fe (phen)3]2+ 

该 配合 物 的 最 大 吸收 峰 在 510nm 处 ， 摩 尔 吸 光 系 数 e510 二 1. 1X10'L/Cmol'，cm)。 

Fes+ 也 能 与 邻 二 氮 菲 反应 生成 淡 蓝 色 的 配合 物 ， 其 lg 开 郑 三 14.1。 因 此 ， 在 显 色 之 前 
应 先 用 盐酸 羟 胺 (CNHzOH， HCI) 将 Fes 还 原 成 Fe: ， 其 反应 式 如 下 : 

2Fes+ 十 2NH2zOH。HCl 一 ~ 2Fe2+ 十 Nz 不 十 2HzO 十 4H+ 十 2C1- 

测定 时 ， 控 制 溶液 酸度 在 pH 5 左右 为 宜 。 酸 度 太 高 ， 反 应 较 慢 ， 酸 度 太 低 ， 则 离子 

易 水 解 ， 影 响 显 色 。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 721 型 或 722 型 分 光 光 度 计 ， 瓷 圭 塌 ， 马 弗 炉 ， 人 恒温 干燥 箱 ， 可 调 电 炉 ， 电 子 
分 析 天 平 ， 粉 碎 机 。 

试剂 : 10mg/L 铁 标准 溶液 ，100g/L 盐酸 产 胺 (用 时 现 配 )，1. 5g/L 邻 二 氮 菲 水 溶 
液 ，l1mol/L 乙酸 钠 深 液 ，2mol/L HCI 溶液 ，0. 4mol/L NaOH 溶液 ， 浓 HCl。 

100mg/L 铁 标准 溶液 : 准确 称 取 0. 8640g NH4 Fe (SO4)。， 12H2sO 于 烧杯 中 ， 以 
30mL 2mol/L HCI 溶液 溶解 后 定量 转移 至 1 容量 瓶 中 定 容 ， 摇 匀 。 


【实验 步骤 】 

1. 样品 预 处 理 

将 干 样品 〈 如 秸 杆 、 玉 米 、 大 豆 等 ) 粉碎 后 ， 过 40 目 筛 ， 准 确 称 取 4 一 5g (准确 至 
0. 1mg) 于 瓷 寺 吉 中 ， 先 放电 炉 上 低温 炭化 〈 约 200C)， 直 至 不 再 冒 烟 ， 完 全 变 黑 。 将 
炭化 的 样品 转 人 马 弗 炉 中 , 在 525C 左 右 灼 烧 约 30min， 直 至 残渣 呈 灰白 色 ， 冷却 。 然 后 
在 灰 化 后 的 样品 中 加 入 lmL 浓 HCI 和 10mL 蒙 馏 水 ， 加 盖 后 放 人 80 它 烘箱 内 30min， 取 
出 冷却 后 转 和 人 50mL 容量 瓶 中 定 容 ， 摇 义 ， 备 用 。 

2. 条 件 试验 

(1) 吸收 曲线 的 绘制 
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准确 移 取 10mg/L 铁 标准 溶液 0. 8mL 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 lmL 100g/L 盐酸 产 
胺 溶液 ， 摇 匀 后 放置 2min， 再 加 入 2mL 1. 5g/L 邻 二 氮 菲 水 溶液 和 5mL lmol/L 乙酸 钠 
溶液 ， 用 蒸馏 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名。 放置 10min， 在 分 光 光 度 计 上 ， 用 lcm 比 色 焉 ， 以 
蒸馏 水 作 参 比 ， 在 430 一 570 nm 波长 范围 内 ， 每 隔 10nm 测定 一 次 溶液 的 吸光 度 A， 以 波 
长 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 吸收 曲线 ， 从 而 选择 测定 铁 的 最 大 吸收 波长 。 

(2) 配合 物 的 稳定 性 试验 

采用 (1) 步骤 中 数据 确定 的 最 大 吸收 波长 (510 nm) 作为 实验 的 入 射 光 波长 ， 按 
(1) 配制 溶液 ， 加 入 显 色 后 开始 计时 ， 每 隔 一 定时 间 测 定 其 吸光 度 ， 时 间 可 设置 为 5min、 
10min、30min、60min、90min 及 120min 等 。 然 后 以 放置 时 间 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 
标 ， 绘 制 吸 光度 -时 间 曲 线 ， 对 配合 物 的 稳定 性 作出 判断 ， 得 出 适宜 的 显 色 时 间 。 

(3) 显 色 剂 用 量 试验 

在 7 只 50mL 容量 瓶 中 ， 各 加 入 1.00mL 10mg/L 铁 标准 溶液 和 lmL 100g/L 盐酸 羟 
胺 溶液 ， 摇 名 后 放置 2min。 分 别 加 入 0.2mL、0.4mL、0.6mL、0.8mL、1.0mL、 
2.0mL 及 4. 0mL 1. 5g/L 邻 二 氮 菲 水 溶液 ， 再 各 加 入 5mL lmol/L 乙酸 钠 溶液 ， 用 蒸 饮 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 名。 以 蒸馏 水 作 参 比 ， 测 定 各 溶液 的 吸光 度 。 以 显 色 剂 体积 为 横 坐 标 ， 
吸光 度 为 纵 坐 标 作 图 ， 从 而 确定 显 色 剂 最 适宜 的 用 量 。 

(4) 溶液 酸度 的 影响 

在 9 只 50mL 容量 瓶 中 ， 各 加 入 2. 00mL 10mg/L 铁 标 准 溶液 和 lmL 100g/L 盐酸 羟 
胺 溶液 ， 摇 匀 后 放置 2min 后 ， 各 加 2mL 1.5g/L 邻 二 氮 菲 水 溶液 ， 然 后 分 别 加 入 
0.00mL、2.00mL、5.00mL、8.00mL、10.00mL、20.00mL、25.00mL、30.00mL 及 
40. 00mL 0. 1mol/L NaOH 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名。 用 精密 pH 试纸 或 pH 计 分 别 
测定 其 pH。 以 水 作 参 比 ， 测 定 各 溶液 的 吸光 度 。 绘 制 A-pH 曲线 ， 确 定 适宜 的 酸度 。 

3. 铁 含量 的 测定 

(1) 标准 曲线 的 绘制 

在 序号 为 1~~6 的 6 只 50mL 容量 瓶 中 , 分别 加 入 0.00mL、0.20mL、0. 40mL、 
0; 60mL、0. 80mL、1. 00mL、10. 00mg/L 铁 标准 溶 液 和 lmL 100g/L 盐酸 郑 胺 溶液 ， 反 
匀 后 放置 2min。 再 各 加 入 2. 0mL 1. 5g/L 邻 二 氮 菲 水 溶液 和 5mL lmol/L 乙酸 钠 溶 液 ， 
用 蒸 饮水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 在 最 大 吸收 波长 处 测定 各 溶液 的 吸光 度 ， 以 铁 的 含量 为 横 坐 
标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 

(2) 样品 铁 含量 的 测定 

移 取 样品 溶液 10.00mL 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 lmL 100g/L 盐酸 羟 胺 溶液 ， 摇 匀 
后 放置 2min。 再 加 入 2. 0mL 1. 5g/L 邻 二 氮 菲 水 溶液 和 5mL 1mol/L 乙酸 钠 溶 液 ， 用 蒸 
饮水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 在 最 大 吸收 波长 处 测定 各 溶液 的 吸光 度 ， 由 标准 曲线 计算 样品 中 
铁 的 含量 。 


【注意 事项 】 
标准 曲线 的 绘制 与 样品 铁 含量 的 测定 实验 中 溶液 的 配制 和 吸光 度 的 测定 应 同时 进行 。 


【数据 处 理 】 
1. 吸收 曲线 的 绘制 
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亚 铁 配合 物 的 最 大 吸收 波长 Amax 二 nm 。 
(其 他 条 件 试验 的 数据 记录 可 仿照 此 表 ， 请 自行 列表 ) 
2. 铁 含量 的 测定 




















待 测试 液 中 铁 的 含量 三 标准 曲线 上 求 得 的 组 成 量度 X 待 测试 液 的 稀释 倍数 
待 测试 液 中 铁 的 含量 = mol/L 


【思考 题 】 

(1) 植物 样品 中 无 机 元 素 分 析 的 样品 前 处 理 方法 有 哪些 ? 各 有 何 特点 ? 

(2) 用 邻 二 氮 菲 测定 铁 时 ， 为 什么 加 入 盐酸 羟 胺 要 等 一 定时 间 才 能 进行 实验 ? 

(3) 在 显 色 反应 中 哪些 试剂 加 入 的 量 必须 准确 ， 哪 些 必须 过 量 ? 

(4) 在 有 关 条 件 实验 中 ， 均 以 水 为 参 比 ， 为 什么 在 测绘 标准 曲线 和 测定 试 液 时 ， 要 以 
试剂 空白 溶液 为 参 比 ? 

(5) 显 色 时 ， 加 入 还 原 剂 、 缓 冲 溶液 与 显 色 剂 的 顺序 是 否 可 以 颠倒 ”为 什么 ? 


萃取 光度 法 测定 水 中 的 表面 活性 齐 





【实验 目的 】 
1. 掌握 氯仿 芋 取 - 亚 甲 蓝 分 光 光 度 法 测定 水 中 的 阴离子 表面 活性 剂 的 方法 。 
2. 学 习 溶 剂 葵 取 的 基本 操作 。 


【实验 原理 】 

阴离子 表面 活性 剂 是 普通 合成 洗涤 剂 的 主要 活性 成 分 ， 使 用 最 广泛 的 阴离子 表面 活性 
剂 是 直 链 烷 基 茶 磺 酸 钠 (LAS)。 本 法 采用 LAS 作为 标准 物 ， 其 烷 基 碳 链 在 Cu 一 Cls 之 
间 ， 平 均 碳 数 为 12， 平 均 相 对 分 子 质量 为 344. 4。 

阳离子 染料 亚 甲 基 蓝 与 阴离子 表面 活性 剂 作用 ， 生 成 蓝 色 的 盐 类 ， 统 称 亚 甲 基 蓝 
活性 物质 (MBAS) 。 该 生成 物 可 被 氯仿 葵 取 ， 其 色 度 与 浓度 成 正比 ， 用 分 光 光 度 计 
在 波长 652 nm 处 测量 氯仿 层 的 吸光 度 。 可 根据 朗 伯 - 比 耳 定律 对 阴离子 表面 活性 剂 
定量 。 

本 法 适用 于 测定 饮用 水 、 地 面 水 、 生 活 污水 及 工业 废水 中 的 低 浓度 亚 甲 基 蓝 活性 物质 
(MBAS)， 亦 即 阴离子 表面 活性 物质 。 在 实验 条 件 下 ， 主 要 被 测 物 是 LAS、 烷 基 磺 酸 钠 
和 脂肪 醇 硫 酸 钠 。 


分 析 化 学 实验 


水 样 中 除 主 要 被 测 物 以 外 其 他 有 机 的 硫酸 盐 、 磺 酸 盐 、 羧 酸 盐 及 无 机 的 硫 氰 酸 盐 、 和 氰 
酸 盐 、 硝 酸 盐 和 和 氯 化 物 等 ， 与 亚 甲 基 蓝 作用 ， 生 成 可 溶 于 氯仿 的 蓝 色 配 合 物 ， 使 测定 结果 
偏 高 。 通 过 水 溶液 反 洗 有 机 相 可 消除 这 些 干扰 (有 机 硫酸 盐 、 磺 酸 盐 除外 ， 而 握 化 物 和 确 
酸 盐 的 干扰 可 除去 大 部 分 ) 。 

萃取 是 利用 物质 在 两 种 不 互 溶 (或 微 深 ) 溶剂 中 溶解 度 或 分 配 比 的 不 同 来 达到 分 离 、 
提取 或 纯化 目的 一 种 操作 。 例 : 将 含有 有 机 化 合 物 的 水 溶液 用 有 机 溶剂 萃取 时 ， 有 机 化 合 
物 就 在 两 液 相 之 间 进 行 分 配 。 在 一 定 温度 下 ， 此 有 机 化 合 物 在 有 机 相 中 和 在 水 相 中 的 浓度 
之 比 为 一 常数 ， 即 所 谓 “ 分 配 定 律 ”。 


【仪器 和 试剂 】 

仪器 : 50mL 容量 瓶 ，250mL 分 液 漏斗 ， 吸 量 管 ， 分 光 光 度 计 。 

试剂 : 1mol/L 氧 氧化 钠 ，0. 5mol/L 硫酸 ， 和 氯仿 ， 酚 栈 指 示 剂 ， 异 丙 醇 。 

直 链 烷 基 葵 磺 酸 钠 贮 备 溶液 : 称 取 0. 100g 标准 物 LAS (准确 至 0. 1mg)， 溶 于 50mL 
水 中 ， 转 移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 标 线 并 泥 勾 。 得 1.00mg/mL LAS。 保 存 于 4C 冰 
箱 中 。 如 需要 ， 每 周 配制 一 次 。 

直 链 烷 基 葵 磺 酸 钠 标准 溶液 : 准确 吸取 10. 00mL 直 链 烷 基 葵 磺 酸 钠 贮 备 溶液 ， 用 水 
稀释 至 1L， 得 10. 0kg/mL LAS。 

亚 甲 基 蓝 溶液 (当天 配制 ): 称 取 50g 一 水 磷酸 二 氢 钠 (NaHzPO4。H2zO)， 溶 于 
300mL 水 中 ， 转 移 到 1L 容量 瓶 中 ， 缓 慢 加 入 6. 8mL 浓 硫 酸 (HSO4 ，o 王 1.84g/mL)， 
摇 匀 。 另 称 取 30mg 亚 甲 基 蓝 (指示 剂 级 )， 用 50mL 水 溶液 解 后 也 移 人 容量 瓶 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 。 此 溶液 贮存 于 棕色 试剂 瓶 中 。 

洗涤 液 : 称 取 50g NaH?PO4“。，HszO 置 于 300mL 水 中 ， 转 移 到 1L 容量 瓶 中 ， 绥 慢 
加 入 6. 0mL 浓 硫 酸 ， 用 水 稀释 至 标 线 。 


【实验 步骤 】 

1. 标准 曲线 的 绘制 

取 250mL 分 液 漏 斗 6 个， 分 别 加 入 100mL、97mL、95mL、90mL、85mL 及 
80mL 水 ， 然 后 分 别称 入 0mL、3.00mL、5.00mL、10.00mL、15.00mL 及 
20. 00mL 直 链 烷 基 茶 磺 酸 钠 标准 工作 溶液 ， 摇 匀 。 加 入 1 滴 酚 本 指示 剂 ， 逐 滴 加 入 
lmol/L 氧 氧化 钠 溶 液 至 水 溶液 呈 桃 红色 ， 再 滴 加 0. 5mol/L 硫酸 至 桃红 色 刚 好 消失 。 
加 入 25mL 亚 甲 基 蓝 溶液 ， 摇 匀 后 再 移 人 10mL 氯仿 与 5mL 异 丙 醇 (消除 乳化 作 
用 )， 激 烈 振 摇 30s (注意 放 气 ) ， 静 置 分 层 。 将 氯仿 层 放 人 预先 盛 有 50mL 洗涤 液 的 
另 一 个 分 液 漏 斗 (R) 中 。 再 先后 移 取 10mL 毛 仿 于 盛 有 残 液 (已 经 萃取 的 标准 溶 
液 ) 的 分 液 漏 斗 ， 重 复 茜 取 两 次 (不 必 加 异 丙 醇 )。 合 并 所 有 氯仿 至 分 液 漏斗 R 中 
( 盛 有 洗涤 液 )， 激 烈 播 动 30s， 静 置 分 层 。 将 毛 仿 层 通 过 玻璃 棉 或 脱脂 棉 ， 放 和信 
50mL 干燥 容量 瓶 中 。 再 用 握 仿 茜 取 洗涤 液 两 次 (每 次 用 量 5mL)， 此 握 仿 层 也 并 入 
容量 瓶 中 ， 加 氯仿 稀释 至 刻度 。 

在 分 光 光 度 计 上 ， 以 空白 试剂 为 参 比 ， 以 lcm 比 色 亚 于 652nm 处 测量 氯仿 荃 取 液 的 
吸光 度 。 以 测 得 的 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 直 链 烷 基 茶 磺 酸 钠 浓 度 为 横 坐 标 ， 绘 制 工 作 
曲线 。 
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2. 选择 试 样 体积 及 试 样 测定 
为 了 直接 分 析 水 和 废水 样品 ， 应 根据 预计 的 水 中 MBAS 的 浓度 确定 试 样 体积 ， 见 
下 表 : 


预计 的 MBAS 的 质量 浓度 /(mg/L) 
0.05~2.0 
2. 0 一 10 
10~20 
20~40 


试 样 体积 /mL 
100 
20 
10 


5 








当 预 计 的 MBAS 质量 浓度 超过 2mg/L 时 ， 按 上 表 选 取 试 样 体积 后 ， 用 水 稀释 
至 100 还 。 


其 他 操作 步 又 均 同 工 作 曲线 绘制 的 操作 。 


【注意 事项 】 
注意 蔡 取 操作 的 规范 性 ， 并 在 操作 过 程 中 注意 质量 的 控制 。 


【数据 处 理 】 
标准 溶液 的 体积 /ml 活性 剂 的 总 含量 /jg 














【思考 题 】 
(1) 氯仿 蔡 取 - 亚 甲 基 蓝 分 光 光 度 法 测定 水 中 阴离子 表面 活性 剂 的 原理 是 什么 ? 
(2) 芋 取 的 原理 是 什么 ? 葵 取 摇动 时 要 注意 什么 ? 
(3) 萃取 时 加 入 蜡 丙 醇 的 作用 是 什么 ? 若 无 该 作用 会 有 何 影响 ? 
(4) 实验 中 采用 重复 萃取 的 方法 有 何 好 处 ? 写 出 有 关 的 计算 式 子 说 明 。 
(5) 本 实验 的 空白 试验 该 怎样 操作 ? 


【实验 目的 】 
1. 掌握 乙酸 铵 交换 法 测定 土壤 阳离子 交换 量 的 方法 和 原理 。 
2. 初步 学 习 了 解 蒸馏 操作 。 

【实验 原理 】 


阳离子 交换 量 (cation exchange capacity，CEC) ， 是 指 土壤 胶体 所 能 吸附 的 各 种 阳 离 
子 的 总 量 ， 其 数值 以 每 千克 土壤 的 厘 摩尔 数 表示 (cmol/kg)。 阳 离子 交换 量 的 大 小 ， 可 
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作为 评价 土壤 保 肥 能 力 的 指标 。 阳 离子 交换 量 是 土壤 缓冲 性 能 的 主要 来 源 ， 是 改良 土壤 和 
合理 施肥 的 重要 依据 ， 因 此 ， 对 于 反映 土壤 负电 荷 总 量 及 表征 土壤 性 质 重要 指标 的 阳离子 
交换 量 的 测定 十 分 重要 。 

阳离子 交换 量 的 测定 方法 主要 有 乙酸 铵 法 (适用 于 酸性 和 中 性 土壤 )、 握 化 钢 - 硫 酸 镁 
法 (适用 于 高 度 风化 酸性 土壤 )、 握 化 铵 -乙酸 铵 法 (适用 于 石灰 性 土壤 ) 和 乙酸 钠 -火焰 
光度 法 〈 适 用 于 石灰 性 土壤 和 盐 碱 土 ) 四 种 。 

本 文采 用 乙酸 铵 法 ， 该 方法 原理 如 下 : 用 pH7 的 1mol/L 的 NHsAc 溶 液 反 复 处 理 土 
壤 ， 使 土壤 成 为 NH7 饱和 土 。 然 后 用 淋 洗 法 或 离心 法 将 多 余 的 乙酸 铵 用 95 多 乙醇 反复 洗 
去 后 ， 用 水 将 土壤 洗 人 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 固体 氧化 镁 蒸 饮 。 蒸 馏 出 来 的 氨 用 硼酸 溶液 吸收 ， 
然后 用 盐酸 标准 溶液 滴定 。 根 据 NHY 量 计算 土壤 阳离子 交换 量 。 本 方法 适用 于 酸性 和 中 
性 土壤 。 此 法 的 优点 是 : 乙酸 铵 有 强 的 缓冲 容量 ， 以 保证 交换 过 程 中 溶液 pH 恒定 ; 乙酸 
铵 与 盐 基 不 饱和 土壤 作用 时 ， 释 放出 来 的 乙酸 ， 不 致 破坏 土壤 吸收 复合 体 ; 多 余 乙 酸 铵 易 
被 分 解除 去 ， 故 交换 后 的 提取 液 同 时 可 以 作为 交换 性 盐 基 的 待 测 液 。 


【仪器 和 试剂 

仪器 : 电动 离心 机 (3000 一 4000r/min)， 离 心 管 〈100mL)， 凯 氏 烧 瓶 〈150mL) ， 蒸 
馅 装置 ( 见 图 5. 1) 。 

试剂 : 

1.0mol/L NH4 Ac 溶液 : 称 取 77.09g 乙酸 铵 〈C. P. )， 用 水 溶解 ， 加 水 稀释 至 近 1 
L， 用 1 : 1 氨水 或 稀 乙酸 调节 至 pH7.0， 然 后 稀释 至 1L。 

液体 石蜡 (C. P. ) ， 甲 基 红 -省 甲 酚 绿 混 合 指示 剂 : 称 取 0. 099g 
省 甲 酚 绿 和 0. 066g 甲 基 红 置 于 玛瑙 研 钵 中 ， 加 入 少量 95% 乙 醇 ， 
研磨 至 指示 剂 完 全 溶解 为 止 ， 最 后 加 95% 乙 醇 至 100mL。 

硼酸 指示 剂 溶液 : 称 取 20g 硼酸 (C. P. ) 溶 于 1L 水 中 。 每 升 
硼酸 溶液 中 加 入 20mL 甲 基 红 - 溴 甲 酚 绿 混合 指示 剂 ， 并 用 稀 酸 或 稀 
碱 调 至 紫红 色 (葡萄 酒色 )， 此 时 该 溶液 的 pH 为 4. 5。 

0. 05mol/L 盐酸 标准 溶液 : 每 升水 中 加 入 4. 5mL 浓 盐酸 ,充分 5 
混 匀 。 

pH10 缓冲 溶液 : 称 取 67. 5g 氧化 铵 〈C. P. )， 溶 于 无 二 氧化 碳 
的 水 中 ， 加 入 新 开 瓶 的 浓 氨 水 〈C. P. ，o 一 0. 9g/mL， 含 氨 25%) 发 生 名， 2 罗 
570mL， 用 无 二 氧化 碳水 稀释 至 1L， 贮 于 塑料 瓶 中 ， 并 注意 防止 吸 蜂 东 统 ，3_ 冷 源 水 进口 ， 
入 空气 中 的 二 氧化 碳 。 4 一 冷凝 水 出 口 ; 5 一 凯 

K-B 指示 剂 : 称 取 0. 5g 酸性 铬 蓝 K 和 1. 0g 茜 酚 绿 B， 加 入 开 烧 瓶 ; 6 一 吸收 瓶 ; 
100g 于 105C 烘 过 的 氧化 钠 一 同 研 细 磨 匀 ， 贮 于 棕色 瓶 中 。 氧 化 镁 : 7'8 一 电炉 ; 9 一 Y 形 管 ; 
将 固体 氧化 镁 (C. P. ) 在 500~600C 高 温 电炉 中 灼 烧 30min， 冷 却 10 将 皮 管 ;11 一 旨 丝 夹 ， 
后 贮藏 在 密闭 的 玻璃 瓶 中 。 ee 

纳 氏 试剂 : 称 取 134g 氧 氧 化 钾 (A. R. )， 溶 于 460mL 水 中 。 称 取 20g 碘化钾 
(A.R. ) 溶 于 50mL 水中， 加 入 3g 础 化 和 〈(A.R. )， 使 溶解 至 饱和 状态 ， 然 后 将 两 溶液 
混合 即 成 。 





图 5.1 蒸馏 装置 
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【实验 步骤 】 

1. 盐酸 标准 溶液 的 标定 

准确 称 取 1. 9 一 2. 0g (精确 至 0. 1mg) 硼砂 (Nas BsO;:，10HzO)， 加 150mL 蒸馏 水 
溶解 后 ， 定 量 转移 到 250mL 容量 瓶 中 ， 再 加 蒸馏 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 备 用 。 用 移 液 管 准 
确 吸 取 25. 00mL 硼砂 标准 溶液 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ,加 2 滴 甲 基 红 - 溴 甲 酚 绿 混合 指示 
剂 ， 用 盐酸 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 酒 红色 为 终点 。 平 行 测定 3 一 5 次 。 

2. 试 样 制备 

风干 粉 未 土 样 ， 粒 度 小 于 2mm， 称 样 测定 时 ， 另 称 取 一 份 试 样 测定 吸附 水 ， 最 后 换 
算 成 烘 干 试 样 计算 结果 。 

3. 阳离子 交换 量 的 测定 

@ 称 取 通过 .2mm 筛 孔 的 风干 土 样 2.00g (精确 至 0.01g)， 置 于 100mL 离心 管 中 
(质地 轻 的 土 样 称 取 5. 00g， 精 确 至 0. 01g)， 沿 离心 管 壁 加 入 少量 1. 0mol/L 乙酸 铵 溶液 ， 
用 橡皮 头 玻璃 棱 搅 拌 土 样 ， 使 其 成 为 均匀 的 泥浆 状态 。 再 加 入 1. 0mol/L 乙酸 贸 溶 液 至 总 
体积 约 为 60mL， 并 充分 搅拌 均匀 ， 然 后 用 1mol/L 乙酸 铵 溶液 洗 净 橡 皮 头 玻璃 棒 ， 洗 液 
收入 离心 管内 。 

@ 将 离心 管 成 对 放 在 托盘 天 平 的 两 盘 上 ， 用 lmol/L 乙酸 铵 溶液 使 之 质量 平衡 。 平 衡 
好 的 离心 管 对 称 地 放 人 离心 机 中 ， 离 心 3 一 5min，3000 一 4000r/min。 如 不 测定 交换 性 盐 
基 时 ， 每 次 离心 后 的 清 液 即 可 弃 去 ; 如 需 测 定 交 换 性 盐 基 时 ， 每 次 离心 后 的 清 液 收集 在 
250mL 容量 瓶 中 ， 用 1mol/L 乙酸 匀 溶 液 处 理 3 一 5 次 ， 直 到 最 后 浸出 液 中 无 钙 离 子 反 应 
为 止 〈 检 查 浸出 液 中 的 钙 离 子 ， 可 取 最 后 一 次 乙酸 贸 浸 出 液 5mL 置 于 试管 中 ， 加 1mL 
pH 10 缓冲 溶液 ， 再 加 少许 酸性 铬 蓝 K- 蔡 酚 绿 B 混合 指示 剂 。 如 浸出 液 旦 蓝 色 ， 表 示 无 
钙 离 子 ; 如 呈 紫 红色 ， 表 示 有 和 钙 离 子 ， 还 需 用 乙酸 铵 溶液 继续 淄 提 )。 收 集 的 浸出 液 最 后 
用 lmol/L 乙酸 铵 溶液 定 容 ， 作 测定 交换 性 盐 基 用 。 

@ 向 盛 土 的 离心 管 中 加 入 少量 95%% 乙 醇 ， 用 橡皮 头 玻璃 棒 搅 拌 土 样 ， 使 其 成 为 泥浆 
状态 。 再 加 入 95% 乙 醇 至 总 体积 约 60mL， 并 充分 搅拌 均匀 ， 以 便 洗 去 土 粒 表面 多 余 的 乙 
酸 铵 溶液 ， 切 不 可 有 小 土 团 存 在 。 然 后 将 离心 管 成 对 放 在 托盘 天 平 的 两 盘 上 ， 用 95% 乙 
醇 使 之 质量 平衡 。 平衡 好 的 离心 管 对 称 地 放 入 离心 机 中 ， 离心 3 一 5min， 转速 3000 一 
4000r/min， 弃 去 乙醇 溶液 。 如 此 反复 用 95% 乙 醇 洗 次 3~4 次 ， 直 至 最 后 一 次 乙醇 溶液 
中 无 铵 离子 为 止 〈 用 纳 氏 试剂 检查 无 黄色 反应 )。 

@ 洗 兆 多 余 的 铵 离子 后 ， 用 水 冲洗 离心 管 的 外 壁 ， 向 离心 管内 加 入 少量 水 ， 并 搅拌 
成 糊 状 ， 用 水 将 泥浆 洗 入 150mL 饥 氏 烧瓶 中 ， 并 用 橡皮 头 玻璃 棒 擦洗 离心 管 的 内 壁 ， 使 
全 部 土 样 转 入 凯 氏 烧瓶 内 ， 洗涤 水 的 体积 应 控制 在 50 一 80mL。 蒸 馆 前 向 凯 氏 烧瓶 内 加 
2mL 液体 石蜡 和 1g 氧化 镁 ， 立 即将 凯 氏 烧瓶 安放 在 蒸馏 装置 上 。 

@ 将 盛 有 25mL 硼酸 指示 剂 溶液 的 250mL 锥 形 瓶 ， 用 缓冲 管 连接 在 冷凝 管 的 下 端 。 
打开 螺丝 夹 ， 通 入 蒸汽 (蒸汽 发 生 器 内 的 水 要 先 加 热 至 沸 )， 随 后 摇动 凯 氏 烧瓶 内 的 溶液 
使 其 混合 均匀 。 开 启 凯 氏 人 烧瓶 下 的 电炉 ， 接 通 冷凝 系统 的 流水 。 用 螺丝 夹 调节 蒸汽 流速 ， 
使 流速 保持 一 致 ， 蒸 馏 约 20min， 待 馆 出 液 约 达到 80mL 后 ， 用 纳 氏 试剂 检查 蒸馏 是 否 完 
全 (检查 方法 : 取 下 缓冲 管 ， 在 冷凝 管 下 端 取 几 滴 馅 出 液 于 和 白 瓷 比 色 板 的 孔 灾 中, 立即 往 
馏 出 液 内 加 1IL 滴 纳 氏 试剂 ， 如 无 黄色 反应 ， 即 表示 蒸馏 完 全 ) 。 
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@ 将 缓冲 管 连同 锥 形 瓶 内 的 吸收 液 一 起 取 下 ， 用 水 冲洗 缓冲 管 的 内 外 壁 “〈 洗 液 洗 人 
锥 形 瓶 内 ) 。 然 后 加 入 2 滴 甲 基 红 -省 甲 酚 绿 混 合 指示 剂 ， 用 盐酸 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 酒 
红色 为 终点 。 同 时 做 空白 试验 。 


【注意 事项 】 

1. 本 法 也 可 改 用 过 滤 洗 涤 法 代替 离心 机 离心 法 操作 。 

2. 标定 用 硼砂 必须 保存 于 相对 湿度 60%~~70% 的 空气 中 ， 以 确保 硼砂 含有 10 个 化 合 
水 。 通 常 可 在 干燥 器 的 底部 放置 氧化 钠 和 芒 糖 的 饱和 溶液 (有 两 者 的 固体 存在 )， 此 时 干 
燥 器 中 空气 的 相对 湿度 即 为 60 办 一 70%%。 

3. 用 乙醇 洗 去 多 余 的 NH4 Ac， 必 须 严 格 掌握 “ 洗 净 程度 ”， 如 洗 不 净 多 余 的 NH 
Ac， 则 使 测定 结果 偏 高 。 反 之 ， 如 洗 净 后 还 过 度 洗 ， 则 可 能 使 一 些 吸附 交换 的 NH4+ 也 
被 洗 去 ， 还 会 溶解 一 定量 的 有 机 质 而 引起 负 误 差 。 


【数据 处 理 】 
参考 前 面 的 实验 ， 以 表格 形式 记录 和 人 处 理 数据 ， 对 应 的 定量 计算 公式 如 下 : 
1. 盐酸 标准 溶液 的 浓度 按 下 式 计 算 : 
2m my X20 
g CHCD 一 一 MX 六 X1000 
2. 按 下 式 计 算 土 壤 阳离子 交换 量 : 
人 Ce > Vo) x1000 
式 中 ，CEC 为 土壤 阳离子 交换 量 ，cmol/kg; c(HCI) 为 盐酸 标准 溶液 的 浓度 ， 
mol/L; V 为 盐酸 标准 溶液 的 用 量 ，mL; Vo 为 空白 试验 盐酸 标准 溶液 的 用 量 ，mL; mm 为 
风干 土 样 的 质量 ，g; 10 为 将 mmol 换算 成 cmol 的 系数 ; K 为 风干 土 样 换算 成 烘 干 土 样 
的 水 分 换算 系数 。 


【思考 题 】 

(1) 什么 是 土壤 阳离子 交换 容量 ? 测定 该 量 有 何 意义 ? 

(2) 测定 土壤 阳离子 交换 容量 有 哪些 方法 ? 各 有 何 特点 ? 

(3) 土壤 交换 容量 测定 的 方法 原理 ? 为 什么 选用 1mol/L NH4 Ac 作为 中 性 和 酸性 土 
壤 交 换 量 测定 的 交换 剂 ? 

(4) 乙醇 洗涤 的 作用 是 什么 ? 乙醇 用 量 对 测定 有 什么 影响 ? 

(5) 能 否 用 氢 氧 化 钠 标 准 溶液 直接 滴定 NHz ? 为 何 采用 蒸 馅 法 将 NH4:+ 蒸 馅 出 来 
NHs 并 以 硼酸 溶液 吸收 后 ， 就 可 用 盐酸 标准 溶液 滴定 ? 
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【实验 目的 】 

1. 培养 学 生 查 阅 相 关 文献 的 能 力 。 

2. 运用 所 学 知识 及 有 关 参 考 文献 对 实际 试 样 进行 实验 方案 设计 。 

3. 在 教师 指导 下 对 和 蛋 壳 中 碳酸 钙 含 量 进 行 分 析 ， 培 养 学 生 独 立 分 析 问 题 、 解 决 问题 
的 能 力 。 

4. 掌握 蛋 壳 样品 的 前 处 理 方法 ,巩固 滴定 分 析 基 本 操作 。 


【实验 任务 】 

查阅 有 关 和 蛋 壳 中 碳酸 钙 含 量 的 定量 分 析 方 法 的 文献 。 分 析 文 献 ， 根 据 要 求 ， 写 出 实验 
设计 方案 〈 包 括 实 验 目 的 、 仪 器 与 试剂 、 实 验方 法 、 实 验 步骤、 数据 处 理 等 )。 根 据 教 师 
修改 意见 ， 完 善 实验 方案 。 根 据 确 定 的 实验 方案 ， 对 样品 进行 分 析 测 定 。 


【实验 提示 了】 

鸡蛋 壳 的 主要 成 分 为 CaCO3， 其 次 为 MgCO3、 蛋 白质 、 色 素 以 及 少量 的 Fe、 
Al。 其 中 钙 含 量 的 测定 方法 有 配 位 滴定 法 、 酸 碱 滴定 法 、 高 锰 酸 钾 滴 定 法 和 原子 吸 
收 法 等 。 

配 位 滴定 法 即 EDTA 滴定 法 ， 其 原理 是 以 NaOH 调节 溶液 的 pH 为 12.0， 使 Mg2+ 
以 Mg(OH): 沉 淀 形式 被 掩 珊 ， 以 钙 指 示 剂 指示 终点 。 滴 定 前 ， 钙 指示 剂 与 Ca** 形成 酒 
红色 的 配合 物 ， 当 滴定 到 达 终 点 时 ，EDTA 夺取 了 与 钙 指 示 剂 结合 的 Caz+ ， 使 钙 指 示 剂 
游离 出 来 呈 蓝 色 。 因 此 溶液 由 酒 红色 变 为 蓝 色 即 为 滴定 终点 ， 测 定 Ca** 的 含量 ， 换 算出 
CaCOs 的 含量 。 

酸 碱 滴定 法 原理 是 将 蛋 壳 研 碎 后 与 已 知 浓度 的 过 量 的 酸 标准 溶液 作用 ， 其中， 过 量 的 
HCl 标准 溶液 用 NaOH 标准 溶液 返 滴定 ， 根 据 原先 加 入 的 HCl 的 物质 的 量 与 返 滴定 所 消 
耗 的 NaOH 的 物质 的 量 之 差 ， 即 可 求 得 蛋 壳 中 CaCOs 的 含量 (忽略 MgCOs 含量 的 影 
啊 ) 。 


人 一 分析 化 学 实验 


高 锰 酸 钾 法 原理 是 利用 蛋 壳 中 的 Ca 与 草酸 盐 形成 难 溶 的 草酸 盐 沉 淀 ， 将 沉 
淀 经 过 滤 洗 涤 分 离 后 溶解 ， 用 高 锰 酸 钾 法 测定 草酸 根 含量 ， 换 算出 CaCOs 的 含量 。 

无 论 采 用 哪 种 方法 ， 都 要 对 样品 进行 预 处 理 ， 将 待 测 元 素 溶解 在 溶液 中 ， 才 能 进行 测 
定 。 此 外 ， 要 考虑 如 何 评价 你 所 选择 的 分 析 方法 及 实验 结果 的 可 靠 性 。 


【实验 要 求 】 
1. 独立 完成 实验 操作 ， 对 不 同 的 实验 条 件 进行 探索 ， 总 结 经 验 。 
. 做 好 实验 原始 数据 的 记录 。 
, 若 实验 失败 ， 需 找 出 原因 ， 修 改 方案 ， 然 后 重 做 。 
， 对 实验 现象 和 实验 数据 进行 分 析 讨论 ， 评 价 实 验 数据 的 精密 度 及 可 靠 性 ， 并 得 出 结果 。 
. 设计 性 实验 以 论文 形式 报告 实验 的 全 部 工作 ， 相 关 计 算 公 式 和 参考 书目 反映 在 论文 中 。 
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【实验 目的 】 

1. 学 会 水 果 样 品 的 前 处 理 方法 。 

2. 掌握 用 酸 碱 滴定 法 测 水 果 样 品 中 总 酸度 的 原理 和 方法 。 

3. 培养 学 生 查 阅 文 献 资 料 、 撰 写实 验方 案 和 组 织 实施 分 析 工 作 的 能 力 。 
【实验 任务 】 

1. 样品 处 理 。 

2. 酸度 测定 。 
【实验 提示 】 

水 果 中 富 含有 机 酸 ， 如 柠檬 酸 、 苹 果 酸 、 乙 酸 、 酒 石 酸 等 ， 这 些 有 机 酸 均 为 弱酸 ， 可 
以 用 碱 标准 溶液 滴定 ， 以 酚 醚 为 指示 剂 。 根 据 所 消耗 的 碱 的 浓度 和 体积 ， 即 可 求 出 水 果 中 
的 总 酸度 。 总 酸度 应 标明 是 哪 种 有 机 酸 。 如 苹果 、 梨 、 桃 、 禁 、 李 子 、 番 新 、 商 苔 主要 含 
苹果 酸 ， 以 苹果 酸 计 ; 柑橘 类 、 草 筠 、 菠 萝 、 刺 和 巢 、 石 榴 、 香 秦 以 森 榜 酸 计 ; 葡萄 以 酒 石 
酸 计 等 。 实 验 中 CO: 的 存在 会 多 消耗 碱 标准 溶液 ， 产生 正 误 差 ， 故 应 将 蒸馏 水 先 煮沸 ， 
待 冷 却 后 立即 使 用 ， 以 消除 COs 的 影响 。 


(酸度 ) 二 cCNaOH)VCNaOHD)K 
7]2 样 
式 中 ，K 为 换算 系数 〈 即 毫 摩尔 质量 )， 其 中 苹果 酸 为 0.067; 柠檬 酸 为 0.064; 酒 
石 酸 为 0.075; 乳酸 为 0. 090。 


【实验 要 求 】 

1. 学 会 合理 制定 分 析 方 案 和 安排 实验 步骤 的 实施 顺序 ， 做 到 合理 安排 分 析 时 间 ， 合 
理 处 理 样品 。 

2. 能 熟练 制备 所 需要 的 标准 溶液 。 

3. 能 规范 记录 数据 并 进行 数据 处理 。 
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【实验 目的 】 

1. 学 习 市 售 胃 舒 平 药片 中 铝 和 镁 含量 的 检测 方法 及 其 应 用 。 

2. 掌握 胃 舒 平 药片 样品 的 前 处 理 方法 。 

3. 培养 学 生 查阅 文献 资料 、 扎 写实 验方 案 和 组 织 实施 分 析 工 作 的 能 力 。 
【实验 任务 】 

从 市 场 上 购买 2 一 3 种 不 同 品 牌 的 胃 舒 平 药 片 ， 准 确 测定 其 中 铝 和 镁 的 含量 。 
【实验 提示 】 

胃 舒 平 药 片 中 铝 和 镁 的 含量 测定 主要 采用 返 滴定 法 和 置换 法 。 在 测定 前 ， 应 详细 了 解 
胃 和 舒 平 药片 的 主要 成 分 。 胃 每 平 ， 即 复方 氢 氧 化 铝 ， 主 要 成 分 为 氢 氧 化 铝 、 三 硅 酸 镁 、 苏 
茹 流 浸 谊 。 它 具有 中 和 胃酸 ,减少 胃液 分 泌 和 解 痉 止 疼 的 作用 ， 主 要 用 于 胃酸 过 多 、 胃 演 
疡 及 胃痛 等 。 为 了 能 使 药片 成 型 ， 在 加 工 过 程 中 ， 加 入 了 大 量 的 糊 精 。 

1. 化 学 分 析 法 

将 药片 用 酸 溶解 ， 分 离 出 去 不 溶 于 水 的 物质 ， 配 成 混合 溶液 ， 然 后 分 成 均匀 相同 的 两 
份 ， 平行 进行 滴定 。 第 一 份 先 用 返 滴定 法 或 者 置换 法 测 出 铝 的 含量 ; 而 第 二 份 试 样 采用 除 
去 或 者 掩蔽 铝 离子 的 方法 ， 之 后 再 使 用 合适 的 指示 剂 来 单独 滴定 混合 液 中 的 镁 离子 。 铝 和 
镁 的 化 学 分 析 方法 有 很 多 ， 学 生 可 根据 实际 情况 和 自己 的 想法 进行 选择 。 

2. 仪器 分 析 法 

可 采用 适用 于 铝 和 镁 元 素 分 析 的 、 灵 敏 的 仪器 分 析 方 法 ， 这 样 的 方法 有 多 种 。 例 如 通常 使 用 
原子 吸收 光谱 法 测定 样品 中 镁 的 含量 等 。 可 通过 查阅 仪器 分 析 教材 或 参考 资料 ， 同 时 结合 现 有 实 
验 条 件 选 择 恰当 的 方法 。 仪 器 分 析 法 对 样品 的 前 处 理 要 求 较 高 ， 应 选择 合理 的 样品 前 处 理 方法 。 

不 管 是 采用 哪 类 方法 ， 必 须 正 确 评估 所 选择 的 分 析 方法 及 实验 结果 的 可 靠 性 。 
【实验 要 求 】 

1. 通过 查阅 文献 资料 ， 选 取 可 行 的 分 析 方法 ， 并 形成 初步 的 分 析 方案 。 

2. 拟定 的 初步 方案 经 教师 审定 后 ， 进 一 步 拟定 详细 的 实施 方案 和 步骤 。 

3. 在 教师 指导 下 ， 按 测定 原理 、 仪 器 类 型 和 规格 、 所 需 试剂 和 材料 、 主 要 操作 步 又 、 
相关 计算 式 、 方 法 评价 等 方面 ， 对 初步 方案 进行 讨论 和 完善 。 

4. 开展 并 完成 实验 。 

5. 对 实验 数据 进行 处 理 ， 评 价 实验 数据 的 精密 度 及 可 靠 性 。 





要 _ 牛奶 中 钙 含量 的 测定 


【实验 目的 】 
1. 学 习 市 售 牛 奶 中 钙 含 量 的 检测 方法 及 其 应 用 。 


分 析 化 学 实验 


2. 掌握 牛奶 样品 的 前 处 理 方法 。 

3. 培养 学 生 查阅 文献 资料 、 撰 写实 验方 案 和 组 织 实物 分 析 工作 的 能 力 。 
【实验 任务 】 

从 市 场 上 购买 3 一 4 种 不 同 品牌 的 奶粉 或 液态 奶 ， 准 确 测定 其 中 钙 的 含量 。 
【实验 提示 】 

牛奶 中 钙 的 含量 测定 既 可 选用 化 学 分 析 法 ， 也 可 选用 仪器 分 析 法 。 在 测定 前 ， 应 了 解 
奶粉 的 主要 成 分 。 

1. 化 学 分 析 法 

测定 牛奶 中 的 钙 可 采取 配 位 滴定 法 ， 用 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 (EDTA) 溶液 滴定 牛奶 中 
的 钙 。 奶 粉 中 除了 有 钙 离子 外 ， 还 有 镁 、 铁 、 锌 、 铝 等 共存 阳离子 ， 因 此 如 果 选 用 配 位 滴 
定 法 ， 需 判断 这 些 离子 的 存在 是 否 会 对 钙 离 子 的 配 位 滴定 产生 干扰 ， 如 果 有 的 话 ， 请 考虑 
如 何 消除 干扰 。 此 外 ， 由 于 奶粉 中 含有 大 量 的 有 机 组 分 ， 还 需要 考虑 奶粉 在 滴定 分 析 前 是 
否 需要 进行 前 处 理 ， 即 是 否 需要 通过 消化 除 掉 有 机 组 分 。 

除了 配 位 滴定 ， 是 否 还 可 以 选用 别 的 化 学 分 析 法 ， 请 自行 考虑 。 

2. 仪器 分 析 法 

可 采用 适用 于 牛奶 样品 中 钙 元 素 分 析 的 仪器 分 析 方 法 ， 这 样 的 方法 有 多 种 ， 可 查阅 仪 
器 分 析 教 材 或 参考 资料 ， 同 时 结合 现 有 实验 条 件 选 择 适 当 的 方法 。 仪 器 分 析 法 对 样品 的 前 
处 理 要 求 较 高 ， 必 须 选 择 恰当 的 前 处 理 方法 。 

无 论 选取 仪器 分 析 法 还 是 化 学 分 析 法 ， 请 考虑 如 何 评估 所 选择 的 分 析 方 法 及 实验 结果 
的 可 靠 性 。 
【实验 要 求 】 

1. 通过 查阅 文献 资料 ， 选 取 可 行 的 分 析 方 法 ， 并 形成 初步 的 分 析 方 案 。 

2. 拟定 的 初步 方案 经 教师 审定 后 ， 进 一 步 拟定 详细 的 实施 方案 和 步骤 。 

3. 在 教师 指导 下 ， 按 测定 原理 、 仪 器 类 型 和 规格 、 所 需 试 剂 和 材料 、 主 要 操作 步骤 、 
相关 计算 式 、 方 法 评价 、 注 意 事项 等 方面 ， 对 初步 方案 进行 讨论 和 完善 。 

4. 开展 并 完成 实验 。 

5. 对 实验 数据 进行 处 理 ， 评 价 实 验 数据 的 精密 度 及 可 靠 性 。 


果汁 中 抗坏血酸 含量 的 测定 


【实验 目的 】 
1. 学 习 市 售 果汁 中 抗坏血酸 含量 的 检测 方法 及 其 应 用 。 
2. 培养 学 生 查 阅 文献 资料 、 撰 写实 验方 案 和 组 织 实物 分 析 工 作 的 能 力 。 
3. 提高 学 生 综 合 运 用 所 学 知识 分 析 问 题 、 解 决 问题 的 能 力 。 
【实验 任务 】 
从 市 场 上 购买 2 一 3 种 不 同 果汁 (无 色 、 浅 色 和 深 色 )， 准 确 测 定 其 中 抗坏血酸 的 含量 。 


第 6 章 设计 实验 ”对 


【实验 提示 了】 

抗坏血酸 是 维生素 C 的 俗称 ， 因 维生素 C 是 人 体重 要 的 维生素 之 一 ， 缺 乏 时 会 
产生 坏 血 病 ， 故 维生素 C 才 有 抗坏血酸 之 称 。 其 分 子 式 为 CeHsO6， 相 对 分 子 质量 
为 176.13，IUPAC 命名 为 2,3,5,6- 四 羟基 -2- 已 烯 酸 -4- 内 酯 ， 键 线 式 结 构 如 下 : 

HO 
HO 
OH 

抗坏血酸 属 水 溶性 维生素 。 由 于 分 子 中 烯 二 醇 基 的 存在 ， 它 具有 较 强 的 还 原 性 ， 能 被 
LI 定量 氧化 成 二 酮 基 ， 该 反应 可 用 于 建立 碘 量 法 ， 应 用 于 果汁 、 果 蔬 、 血 液 、 注 射 液 和 药 
片 等 样品 中 抗坏血酸 含量 的 测定 。 应 用 中 应 避免 抗坏血酸 在 空气 中 被 氧化 ， 尤 其 是 在 碱 性 
介质 中 ， 因 此 测定 时 加 入 栈 酸 使 溶液 旦 弱酸 性 ， 减 少 抗坏血酸 的 副 反 应 发 生 。 碘 量 法 有 直 


接 碘 量 法 和 间接 碘 量 法 两 种 。 
(1) 直接 碘 量 法 “采用 Il 标准 溶液 直接 滴定 还 原 性 较 强 的 抗坏血酸 含量 。 
OH OH 
- 四 wm, OH I; He 六 dt 
HO OH HO OH 


(2) 间接 碘 量 法 ”在 试 样 中 ， 加 入 过 量 的 I。， 然 后 再 用 Naz Ss O03 回 滴 。 通 过 消耗 掉 

的 Naz Sz Os 的 量 间 接 测 出 抗坏血酸 含量 。 
Cs Hs Os (维生素 C) 十 IE (过 量 的 碘 ) 一 ->~ Cs Hs Os ( 脱 氨 抗坏血酸) 十 2HI 
Ls 二 2NasS; O03—> 2Nal + Naz S14 O6 

抗坏血酸 结构 中 具有 不 饱和 共 斩 x 键 ， 具有 较 强 的 紫外 吸收 。 研 究 表明 在 pH 5 一 10 
范围 内 ， 抗 坏 血 酸 在 波长 245 nm 处 有 最 大 吸收 峰 ， 可 在 此 条 件 下 测定 供 试 液 的 紫外 吸光 
度 ， 用 对 照 品 比较 法 求 出 样品 含量 。 此 法 的 专属 性 较 好 ， 操 作 简 便 、 人 快捷 且 精 密度 高 ， 多 
种 还 原 性 物质 以 及 多 种 药物 辅料 存在 时 ， 对 抗坏血酸 的 测定 均 无 干扰 。 此 外 ， 可 供应 用 于 
抗坏血酸 含量 测定 的 仪器 分 析 方 法 还 有 多 种 ， 如 电 分 析 法 、 色 谱 法 和 其 他 光谱 分 析 法 (可 
见 分 光 光 度 法 、 菊 光 法 、 原 子 吸收 间接 测定 法 等 )， 请 查阅 仪器 分 析 教 材 或 参考 资料 ， 同 
时 结合 现 有 实验 条 件 选 择 恰 当 的 方法 。 

无 论 采用 哪 种 分 析 方 法 ， 都 需要 考虑 选取 恰当 的 样品 前 处 理 方 法 ， 并 考虑 如 何 评价 所 
选择 的 分 析 方 法 及 实验 结果 的 可 靠 性 。 


【实验 要 求 】 
1. 按照 实验 提示 ， 通 过 查阅 文献 资料 ， 选 取 可 行 的 分 析 方法 ， 并 形成 初步 的 分 析 


2. 拟定 的 初步 方案 经 教师 审定 后 ， 进 一 步 拟定 详细 的 实施 方案 和 步骤。 

3. 在 教师 指导 下 ， 按 测定 原理 、 仪 器 类 型 和 规格 、 所 需 试 剂 和 材料 、 主 要 操作 
步骤 、 相 关 计 算式 、 方 法 评价 、 注 意 事 项 等 方面 ， 对 初步 方案 进行 讨论 和 完善 。 
4. 开展 并 完成 实验 。 

5. 对 实验 数据 进行 处 理 ， 评 价 实验 数据 的 精密 度 和 准确 度 。 
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漂白 粉 中 有 效 毛 和 总 钙 量 的 测定 





【实验 目的 】 
1. 掌握 碘 量 法 测定 漂白 粉 中 有 效 氯 的 方法 及 原理 。 
2. 掌握 配 位 滴定 法 测定 漂白 粉 中 总 钙 的 方法 及 原理 。 
3. 培养 学 生 查阅 文献 资料 ;撰写 实验 方案 和 组 织 实物 分 析 工 作 的 能 力 。 


【实验 任务 】 
从 市 场 上 购买 漂白 粉 样品 ， 拟 定 分 析 方 案 ， 准 确 测定 其 中 有 效 氧 和 总 钙 的 含量 。 


【实验 提示 了】 

漂白 粉 的 化 学 式 为 Ca(OCl)z "CaClz ， 它 们 广泛 用 于 作为 纺织 、 印 染 、 造 纸 等 工业 中 
的 漂白 剂 。 随 着 人 们 生活 水 平 的 提高 以 及 对 健康 的 重视 ， 漂 白粉 又 常用 于 饮水 、 地 面 、 泳 
池 、 公 共 车 辆 的 消毒 ， 特 别 是 灾后 环境 消毒 。 其 中 有 效 握 和 总 钙 量 是 影响 产品 质量 的 两 个 
重要 指标 。 

(1) 有 效 氯 的 测定 原理 

漂白 粉 的 有 效 成 分 为 Ca(OCl)。， 在 酸性 溶液 中 与 碘化钾 反应 析出 碘 ， 然 后 与 标准 
NazSzOs 溶液 反应 ， 可 用 淀粉 溶液 作 指 示 剂 指示 其 终点 。 反 应 如 下 : 

Ca (OCD»s+4HCl—> CaCl; 十 2Cl 个 十 2HzO 
上 述 反 应 中 产生 的 Cl 与 本 作用 ， 其 反应 如 下 : 
Clz+21-—> 2CI- 十 LI 
再 以 淀粉 为 指示 剂 ， 用 NazSz0Os 溶液 滴定 析出 的 I。 ， 其 反应 如 下 : 
Il 十 2NazSz0i 一 > 2Nal Naz Ss Or 

(2) 配 位 滴定 法 测定 固体 总 钉 

可 考虑 采用 EDTA 配 位 滴定 法 测定 样品 中 的 总 钙 含 量 ， 应 选择 合适 的 指示 剂 ， 并 控 
制 适宜 的 实验 条 件 ， 正确 判断 滴定 终点 的 颜色 变化 。 由 于 漂白 粉 中 的 次 氯 酸 盐 能 使 钙 指 示 
剂 褪色 ,干扰 测定 ， 因 此 应 考虑 在 配 位 滴定 中 避免 次 握 酸 盐 的 影响 。 


【实验 要 求 】 

1. 综述 (关于 漂白 粉 的 化 学 组 成 、 有 效 握 和 总 钙 量 测定 的 理论 意义 和 实际 应 用 意义 、 
分 析 方 法 研究 现状 )。 

2. 完成 实验 方案 的 设计 ， 交 教师 批阅 。 

3. 按 教师 的 批阅 意见 完善 方案 ,开展 实验 ， 对 实验 数据 进行 处 理 并 完成 实验 报告 。 

4. 实验 报告 撰写 格式 : 

(1) 实验 原理 ; 

(2) 试剂 和 仪器 ; 

(3) 实验 步骤 ; 

(4) 数据 处 理 ; 
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(5) 结果 讨论 与 误差 分 析 。 


茶叶 中 微量 元 素 的 鉴定 与 定量 测定 。 


【实验 目的 】 
1. 学 习 复杂 样品 (茶叶 ) 中 铁 、 铝 等 微量 元 素 的 鉴定 操作 。 
2. 掌握 配 位 滴定 法 测定 茶叶 中 钙 、 镁 含量 的 方法 和 原理 。 
3. 掌握 分 光 光 度 法 测定 茶叶 中 微量 铁 的 方法 。 
4. 培养 学 生 查阅 文献 资料 、 撰 写实 验方 案 和 组 织 实物 分 析 工作 的 能 力 。 


【实验 任务 】 
本 实验 要 求 从 茶叶 样品 中 定性 鉴定 Fe、Al、Ca、Mg 等 元 素 ， 而 且 对 Ca、Mg 总 量 
(以 MgO 的 质量 分 数 表示 ) 和 Fe 含量 (以 Fez O3 质 量 分 数 表示 ) 进行 测定 。 


【实验 提示 了 

1. 茶叶 尽量 捣 碎 ， 利 于 灰 化 。 茶 叶 灰 化 应 彻底 。 若 灰 化 后 ， 酸 溶解 速度 较 慢 时 ， 可 
小 火 略 加 热 。 若 酸 溶 后 发 现 有 未 灰 化 物 ， 应 将 未 灰 化 的 重新 灰 化 。 

2. 制作 2 份 试 样 ， 第 1 份 试 液 用 于 分 析 Ca、Meg 元 素 ， 第 2 份 试 液 用 于 分 析 Fe、Al 
元 素 ， 勿 混淆 。 可 考虑 将 灰 化 完全 的 茶叶 ， 用 6mol/L HCI 溶解 ， 再 用 水 稀释 和 6mol/L 
NH3* HzO 〇 调节 溶液 pH 为 6 一 7， 有 沉淀 产生 ;过滤 分 离 ， 滤 液 定 容 制 得 第 1 份 试 液 ， 将 
滤纸 上 的 沉淀 用 6mol/L HCIl 重新 溶解 制 得 第 2 份 试 液 。 

3. 查阅 相关 文献 ， 自 行 设计 并 完成 对 待 测 液 中 Fe、Al、Ca、Meg 元 素 的 定性 鉴定 。 

4. 采用 EDTA 配 位 滴定 法 对 茶叶 中 Ca、Meg 总 量 进行 测定 ， 以 MgO 的 质量 分 数 
表示 。 

5. 采用 邻 菲 嘿 啉 亚 铁 分 光 光 度 法 测定 茶叶 中 的 Fe 含量。 实验 中 应 绘制 邻 菲 咖 啉 亚 铁 
的 吸收 曲线 ， 并 确定 最 大 吸收 峰 的 波长 Mmax; 控制 显 色 反应 条 件 ; 采用 标准 曲线 法 测定 ; 
茶叶 中 Fe 的 含量 ， 以 Fez Os 质量 分 数 表 示 。 


【实验 要 求 】 

1. 了 解 茶 叶 的 主要 化 学 成 分 。 

2. 按照 实验 提示 ， 通 过 查阅 文献 资料 ， 从 样品 处 理 ，Fe、Al、Ca、Msg 元 素 的 定性 
鉴定 ， 茶 叶 中 Ca、Mg 总 量 的 测定 ， 茶 叶 中 Fe 含量 的 测定 等 方面 选取 可 行 方法 ， 形 成 初 
步 的 分 析 方 案 。 

3. 设计 的 初步 方案 经 教师 审定 后 ， 进 一 步 拟定 详细 的 实施 方案 和 步骤 。 

4. 在 教师 指导 下 ， 按 测定 原理 、 仪 器 类 型 和 规格 、 所 需 试剂 和 材料 、 主 要 操作 步骤 、 
相关 计算 式 、 方 法 评价 、 注 意 事项 等 方面 ， 对 初步 方案 进行 讨论 和 完善 。 

5. 开展 并 完成 实验 。 

6. 对 实验 数据 进行 处 理 ， 评 价 实验 数据 的 精密 度 及 可 靠 性 。 
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【实验 目的 】 


1. 掌握 黄连 素 片 中 盐酸 小 聊 碱 含量 的 间接 碘 量 法 测定 原理 和 方法 。 
2. 了 解 中 药 制剂 中 盐酸 小 玄 碱 的 其 他 测定 方法 。 

3. 熟悉 与 巩固 标准 溶液 的 配制 、 标 定 与 返 滴定 的 相关 方法 和 操作 。 

4. 培养 学 生 查阅 文献 资料 、 扎 写实 验方 案 和 组 织 实物 分 析 工 作 的 能 力 。 


【实验 任务 】 
运用 间接 碘 量 法 测定 黄连 素 片 中 盐酸 小 乐 碱 的 含量 。 


【实验 提示 】 

中 药 黄连 素 片 (糖衣 片 、 胶 赛 ) 的 主要 成 分 为 盐酸 小 万 碱 (Czo His CINOs * 2 HzO， 
Mo 二 407.85)， 它 具有 还 原 性 ,能 和 K; Cr 0; 定量 反应 ,反应 的 计量 关系 为 
n(KzCrsO1) : n( 盐 酸 小 万 碱 ) 二 1 : 2。 因 此 ， 可 用 间接 碘 量 法 测定 黄连 素 片 中 盐酸 小 全 
碱 的 含量 。 

根据 盐酸 小 刁 碱 溶 于 热 水 的 特点 ， 取 若干 黄连 素 片 (糖衣 片 剥 去 糖衣 ， 胶 村 取 其 内 容 
物 )， 研 细 ， 取 适量 溶解 于 沸水 ， 放 冷 定 容 得 试 液 ; 取 适 量 试 液 ， 准 确 加 入 过 量 的 KCr 
O07 标准 溶液 ， 使 之 与 盐酸 小 万 碱 反应 完全 ， 剩 下 的 Kx Cr O07 标 准 溶液 再 与 过 量 的 KI 作 
用 ,转化 为 一 定量 的 1:， 生 成 的 12 以 淀粉 溶液 为 指示 剂 ， 用 Naz S。 Os 标准 溶液 滴定 至 终 
点 。 据 此 ， 可 计算 盐酸 小 竖 碱 的 量 。 

为 减 小 误差 ， 间 接 碘 量 法 测定 中 需 注 意 : 应 防止 2 的 挥发 和 TI 被 空气 中 的 0; 所 氧 
化 ; 滴定 必须 在 中 性 或 酸性 溶液 中 进行 ， 因 为 I 在 碱 性 溶液 中 会 发 生 歧化 反应 。 


【实验 要 求 】 

1. 了 解 中 药 黄连 素 片 的 主要 化 学 成 分 。 

2. 按照 实验 提示 ， 通 过 查阅 文献 资料 ， 设 计 间 接 碘 量 法 测定 黄连 素 片 中 盐酸 小 万 碱 
含量 的 分 析 方 案 。 

3. 设计 的 初步 方案 经 教师 审定 后 ， 进 一 步 拟定 详细 的 实施 方案 和 步骤 。 

4. 在 教师 指导 下 ， 按 测定 原理 、 仪 器 类 型 和 规格 、 所 需 试剂 和 材料 、 主 要 操作 步骤 、 
相关 计算 式 、 方 法 评价 等 方面 ， 对 初步 方案 进行 讨论 和 完善 。 

5. 开展 并 完成 实验 。 

6. 对 实验 数据 进行 处 理 ， 评 价 实验 数据 的 精密 度 及 可 靠 性 。 


aa 
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练习 题 参 考 答案 (基础 实验 1~ 34) 


实验 1 


1. 填空 题 

(1) 内 壁 应 能 被 水 均匀 润 湿 而 不 挂 水 珠 

(2) 润 洗 ; 垂直 ; 弯 月 面 的 最 四处; 刻度 线 相 切 ; 弯 月 面 
C3) 0. Ls, 0.23 全 二 20 

2. 选择 题 

《IT Ds 2 Ca YC 


实验 2 


1. 填空 题 

(1) 无 水 碳酸 钠 ; 硼砂 

(2) 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 ; 草酸 
(3) 9.05 ; 8.41~ 9.70 

2. 选择 题 

(Es DD CY € 


实验 3 


1. 填空 题 

(C1) 8. 733 人 5 了 9.70 
2 

(3) eKa 宇 10" 3 

2. 选择 题 

(1) A; (2) C; (3) B 


实验 4 


1. 填空 题 

(1) 酚 本 、 甲 基 橙 ， 以 酚 本 为 指示 剂 ， 滴 定 至 酚 栈 变 浅 红色 〈 接 近 无 色 ) 时 ， 消 耗 
HCI 标准 溶液 的 体积 ; 继 以 甲 基 橙 为 指示 剂 ， 继 续 滴定 至 橙色 时 ， 消 耗 HC1 标准 溶液 的 
体积 。 

(2) DNaOH 十 NazsCO;; ONazCO: 十 NaHCO;; ®NaOH; @NaHCO3; ©@Naz CO 

《有 7 

2. 选择 题 

EL As {2) Cs 3) B 
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实验 5 


1. 填空 题 

(1) 酚 栈 ; 甲 基 红 

(2) 用 NaOH 溶液 滴定 时 ，HCOi 中 的 H+ 同时 被 滴定 
(3) 5.07% 

2. 选择 题 

《了 Ds (2 I (3 让 


实验 6 


1. 填空 题 

(1) NazsBiO07 + 10H2O NazsCO; 

(2) 0. 1355 

(3) 二 ， 滴 定 反 应 速率 较 慢 ， 或 反应 物 是 固体 


实验 7 


1. 填空 题 

(1) 酸 效应 ”羟基 配 位 效应 ”指示 剂 

(2) pH 二 12 因为 在 此 条 件 下 ,符合 钉 指 示 剂 使 用 要 求 ， 而 EDTA 与 钙 离 子 能 形成 
更 稳定 的 无 色 配 合 物 ， 释 放出 钙 指 示 剂 ， 显 蓝 色 

(3) pH 5~6 


实验 8 


1. 填空 题 

(1) 铬 黑 T 紫红 纯 蓝 
(2) 硬 质 玻璃 瓶 ” 聚 乙烯 瓶 
(3) 三 乙醇 胺 

2. 选择 题 

(1) A (2) A CE 


实验 9 


1. 填空 题 

(1) lgKi(MY) =8 
(2) 大 小 小 

(38) XO EBT 

2. 选择 题 

《了 By 人 yD 
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实验 10 


1. 填空 题 

(1) KMnO4 无 浅 红 

(2) 间接 法 ”棕色 瓶 

(3) MnO; 和 MnO(OH)。 酸性 草酸 和 盐酸 羟 胺 洗涤 液 
2. 选择 题 

(1) B; (2) D; (3) B 


实验 11 


1. 填空 题 

(1) 高 锰 酸 钾 ”HzSOl 

(2) 上 沿 最 高 线 

(3) HzO: 作 和 氧化剂 的 还 原 产 物 是 HzO， 不 产生 环境 污染 物 
2. 选择 题 

(ly As C2 A YT 


实验 12 


1. 填空 题 

(1) 热 盐酸 Sn?+ 十 2Fe3+ 一 > Sn4+ 十 2Fez+ ， 甲 基 橙 

(2) 降低 Fest+ /Fe?+ 电 对 的 电势 ， 使 滴定 突 跃 范围 增 大 ， 同 时 消除 Fe” 的 黄色 干扰 
(3) FeCl 和 FeCls 一 > FeCl 和 过 量 的 SnCls 一 > FeCl;: 和 Hg Cl 一 ~ Cef+ 和 FeHPOY 
颜色 : 黄 一 近 无 色 一 白色 沉淀 一 由 绿 变 紫红 

2. 选择 题 

(Wy Dy C2) Cs 8) B 


实验 13 


1. 填空 题 

(1) 胡 敏 酸 (HA) 和 富里 酸 (FA) 

(2) 腐殖质 〈 胡 敏 酸 和 富里 酸 ) 总 碳 量 〈%) 重 铬 酸 钾 容量 法 
(3) 滴定 剩余 的 重 铬 酸 钾 


实验 14 


1. 填空 题 

(1) 新 者 沸 并 放 冷 CO。 弱 碱 性 
(2) KzCrzO7 置换 KI 了 
(3) 浅黄 绿色 

2. 选择 题 


人 下 。 分 析 化 学 实验 


C7) Ds (2) Bs 83) B 


实验 15 


1. 填空 题 
(1) NaF 
(2) KSCN 
(3) 还 原 剂 、 沉 淀 剂 、 配 合剂 


实验 16 


1. 填空 题 

(1) 一 定 条 件 下 ， 氧 化 1L 水 样 中 还 原 性 物质 所 消耗 的 强 氧 化 剂 的 量 
(2) 有 机 物 和 亚 硝酸 盐 、 硫 化 物 、 亚 铁 盐 等 无 机 物 

(3) 返 滴 定 

2. 选择 题 

Cy By (2) "Cs (8) A 


实验 17 


1. 填空 题 

(1) 棕色 瓶 ”分 解 ”重新 标定 
(2) Cl- 酸 式 ”腐蚀 性 
(3) 金属 银 

2. 选择 题 

Cy Cy CY A CO) C 


实验 18 


1. 填空 题 

(1) 稀 硫酸 加 入 过 量 沉 淀 剂 

(2) 少量 、 多 次 

(3) 加 速 过 滤 ， 不 致 因 沉淀 堵塞 滤纸 在 烧杯 中 洗 沉 淀 可 以 搅动 ， 洗 涤 效 率 高 
2. 选择 题 

(1) By (2) By 3) C 


实验 19 


1. 填空 题 

(1) 丁 二 酮 胀 ” 因 Cu2z+ 和 Crs+ 与 本 二 酮 且 生 成 可 溶性 配合 物 ， 不 仅 会 多 消耗 沉淀 剂 
而 且 共 沉淀 现象 也 很 严重 。 因 此 ， 可 多 加 入 一 些 沉淀 剂 并 将 溶液 稀释 

(2) 为 了 掩蔽 Cu2+ 、Fe3+ 、Cr3+ 

(3) 34.99% 
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实验 20 


1. 填空 题 
(1) 磷 钼 酸 唆 啉 
(2) 提取 有 效 磷 


实验 21 


1. 填空 题 

(1) 毛 面 透 光 面 约 3/4 的 高 度 

(2) 30 30 

(3) 显 色 剂 ” 作 还 原 剂 、 调 节 溶 液 的 pH 1 
2. 选择 题 

Cy Cs Ko) By aE 


实验 22 


1. 填空 题 

(1) 1,5- 二 葵 基 碳 酰 二 肝 (DPC) KsCrs0O7 
(2) 增 大 不 变 

(3) 0. 680 20.9% 


2. 选择 题 

(1) C; (2) B; (3) B 
实验 23 

1. 填空 题 

(1) 参 比 ”恒定 


(2) 离子 迁移 或 扩散 ”指示 电极 ”复合 
(3) 校正 ” 燕 饮水 加 液 小 孔 气泡 
2. 选择 题 

(1) Br CD Br (3) B. 


实验 24 


1. 填空 题 

(1) 液 接 电势 

(2) 拐点 “最 高 点 ”二 阶 微 商 =0 
(3) 待 测试 液 ”电动势 

2. 选择 题 

(1) Bs (27 Bs 3) B 


实验 25 


CE 分析 化 学 实验 


(1) 调节 离子 强度 ”掩蔽 干扰 离子 调节 pH 
(2) 小 体积 大 浓度 ” 既 使 待 测 组 分 浓度 有 变化 ， 又 使 测定 体系 背景 基本 不 变 
(3) 在 NaF 溶液 中 浸泡 活化 


实验 26 


1. 填空 题 

(1) 加 和 性 各 组 分 吸光 度 之 和 

(2) 可 见 

(3) 两 种 特定 颜色 的 光 按 一 定 比例 混合 可 以 得 到 白光 ， 这 两 种 光 称 为 互补 色光 


实验 27 


1. 填空 题 

(1) 200 一 400 nm 

(2) 可 见 近 紫 外 

(3) 蒸馏 水 ”试剂 空白 ”两 个 实验 相对 独立 ， 且 两 种 参 比 差别 不 大 


实验 28 


1. 填空 题 

(1) 温度 相对 湿度 ”会 影响 设备 关键 部 件 的 正常 使 用 和 测定 结果 的 精确 度 
(2) 透 光 率 ” 波 数 

(3) 官能 团 


实验 29 


1. 填空 题 

(1) 分 析 线 ”空心 阴极 灯 电 流 ”光谱 带宽 ”燃烧 器 高 度 ”燃气 流量 
(2) 高 好 小 低 

(3) 系统 准确 度 


实验 30 


1. 填空 题 

(1) 待 测 元 素 ”寿命 缩短 ” 光 强 度 减 弱 

(2) 保护 石墨 管 ， 隔 开 空气 ， 吹 散 基体 蒸气 ”使 石墨 炉 降 温 
(3) 严重 和 气 灯 塞 曼 效应 


实验 31 


1. 填空 题 

(1) 具有 特征 波长 的 光源 照射 ”特征 光谱 光 
(2) 将 样品 中 汞 还 原 为 原子 态 冬 ” 作 载 气 和 屏蔽 气 
(3) 湿 法 CO。 和 HzO 


练习 题 参 考 答案 ( 基础 实验 1-34) 199 


实验 32 


1. 填空 题 

(1) 保留 值 峰 面积 
(2) 系统 噪声 直线 
(3) 渗透 性 总 柱 效 


实验 33 


1. 填空 题 

(1) 柱 效能 ”选择 性 总 分 离 效能 

(2) 预定 的 加 热 速率 随时 间作 线性 或 非 线性 ”沸点 范围 较 宽 
(3) 氧 火焰 离子 化 检测 器 有机物 


实验 34 


1. 填空 题 

(1) 高 压 泵 ”高 效 固定 相 ”高 灵敏 度 检 测 器 
(2) 正 相 反 相 

(3) 紫外 线 ” 比 耳 
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附 录 


附录 1 常用 化 合 物 的 相对 分 子 质量 
| 相对 分 子 质 量 





Aga AsO, HsAsOs 125. 94 
AgBr a Hs AsO, 141. 94 
AgCl Ce(NH4) 4, (SOs)4*2Hz:O ; HaBOs 61. 83 

AgzCrO: Ce(SOi )2 HBr 80. 912 
AglI Ce(SO)z*4H2zO HCN 27. 025 

AgNO; CoCl; HCOOH 46. 025 
AgSCN CoCl»*6H 20 CH3COOH 60. 052 
AlCl; Co(NO;): HzCOs 62. 025 
AlCli "6H2O Co(NO3)»*:6H:O H2C2O, 90. 035 
Al(NO5 )3 CoS HzCzO4*2HzO 126. 07 
Al(NO;)3"9H:O CrCls HCI 36. 461 
AlzO; CrCl3*6H2O HF 20. 006 
AlI(OH);s Cr O03 HI 127.91 
Alz(SOi )3 CuCl HIO;s 175. 91 
Al;s(SO1)3"18H;O CuCls HNO; 47.013 
As2» Os CucClz*2H2O HNO; 63. 013 
AszOs CuSCN H2O 18. 015 
AszSs Cul H;O; 34.015 
Cu(NO;:); HasPO; 98. 00 

BaCl; CuCNOai)z*3HzO HzS 34. 081 
BaClz*"2H2zO CuO H:SO; 82. 08 
BaCOa CuzO H;» SO; 98. 08 
BaCrO, CuS HgCl; 271, 50 

Ba(OH); CuSO4 Hgz Cl; 472. 09 
BaSO, CuSoO "5H2zO Hegl; 454. 40 

Bi(NO; ); HgO 216. 59 

Bi(NO3s: )3"5H2O FeCl; HgS 232. 66 
FeCl: "6H2O HgSO，4 296. 65 
CO FeNH4(SO4)z "12HzO HgzSOx 497. 24 

COs Fe(NHs);(SO1)2*6H:O 

KAl1(SO4,);:* 
CO(NH,;, ); Fe(NO;)s 474, 39 
12H2O 

CaO Fe(NOs)s:*6HzO KBr 119. 00 
CaCO; FeO KBrO; 167. 00 

CaCz Os FezOs KCl 74. 55 

CaCl; FeasO4 KC1O3 122,.55 

CaCls*6H20O Fe(COH)s KC1O， 138. 55 
CaCOH)， FeS KCN 65. 116 
Ca (POs)z2 Fez Ss K2CO; 138. 21 
CaSOx FeSO: KzCrOx 194; 19 
CdCl> FeSOs .7H2O KzCrzO， 
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KasFe(CN)s 
Ki:Fe(CN)s 
KHC:2:Os4* HO0 
KHC; Oa a H2Cz O4。 
2HzO 
KHC4 HOs 
(酒石酸 盐 ) 
KHCs His Oa 
( 邻 匠 二 甲酸 盐 ) 
KHSO, 

KI 
KIO; 
KIO;* HIOs 
KMnO;, 


KNaC: Hs Os*4H20O 


KNO; 
KNO; 
K2O 
KOH 
KSCN 
KSO, 


MgCO; 
MegCl; 
MgCl2*6H2:O 


MgNH,PO, “6H2O 


MgO 
Mg(COH)， 
Mg2PzO7 

MgSO4: "7H2O 
MnCO; 
MnCl;*4H;O 
Mn(NO;3)s*6H:O 
MnO 
MnO; 

MnS 
MnSO, 
MnSO,;*7H:O 


Nas AsO; 
Nas AsOs 
Naz BO;*10H:O 
NaBiO; 
NaBr 
NaBrO3 
NaCl 


注 : 根据 1999 年 国际 相对 原子 质量 而 得 化 合 物 的 相对 分 子 质量 。 
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ee 
NaCN 
Nazs COs 


Naz COs "10H;O 


NasCs 0O, 


CHasCOODNa 


CH3COONa*3H:O 
NaHCOs 
Naz HPOs*12H;O 
Naz HzY"2H2zO 
NaNO; 
NaNO; 
NazO 
NazO: 
NaOH 
NasPO， 
NazS 
NaSCN 
NazSOs 
Naz SO, 
Naz S2 O03 
NazS:O;3*5H:O 
NH: 
NHsCs H3O; (乙酸 盐 ) 
NH4Cl 
(NH ):CO; 
(NH4):C;O04*H:0 
NH4F 
NH HCO;3 
NH NO; 
(NH4)» HPO， 
NH4SCN 
(NEH4)zS 
(NHi )2SO4 
NiCl .6H2O 
NiO 
Ni(NO:3)s*6H;:0 
NiS 
NiSO:*7H:O 
NO 
NO:, 


PzOs 


人 
PbCrO, 
Pb(CH;3COO): 
Pb(CH:3COO),. 
3H2zO 


Pbl; 


Pb(NO;): 


PbO 
PbOs: 
Pbs 
PbSO， 


SO:， 

SO; 
SbzOs 
Sb»S; 

SiF, 

SiO， 
SnCl: 

SnCl .2HzO 
SnO: 

SnS 

SrCOs 
SrC2O, 
SrCrO, 
SrCNO3 )， 
Sr(NO;)s*4H2O 
SrSO, 


TiCls 
TiO> 


Vs Os 


WO; 


ZnCl» 
ZnCNO3 ): 
Zn(NO;)2*6H;O 
ZnO 
Zn(COH)。 
ZnS 





附录 2 市 售 酸 碱 试剂 的 含量 及 密度 



































试剂 密度 p(293K)/(g/cm’) 浓度 /(mol/L) 质量 分 数 /% 
乙酸 1.04 36..0~~37: 0 
冰 醋 酸 了 1. 05 17.4 G. R. ,99. 83 A. R. ,99. 5;C, P. ,99. 0 
氨水 0. 88 12. 9 一 14.8 25 一 28 
40 
14; 4 一 15,.3 65 一 68 
,Fl 70.0~72.0 
14.6 85.0 











硫酸 1.84 17. 8~18.4 95 一 98 


@ 冰 栈 酸 的 结晶 点 G. R. =16.0C ，A. R. =15,1'C, C.P., =14.8C，。 
附录 3 常用 指示 剂 及 其 配制 方法 
1. 酸 碱 指 示 剂 


















































指示 剂 变色 范围 pH 值 颜色 变化 ”|pK am 溶液 配制 方法 
甲 基 紫 (第 一 次 变色 ) 0.13~0.5 黄 一 绿 四 0. 1% 的 水 溶液 
甲 基 紫 (第 二 次 变色 ) 1.0~1.5 绿 一 蓝 = 0.1% 的 水 溶液 
eee rss 
百 里 酚 蓝 (第 一 次 变色 ) 1.2 一 2.8 红 一 黄 1.6 0. 1g 指示 剂 溶 于 100mL 20% 乙 醇 中 
甲 基 紫 (第 三 次 变色 ) 2.0~3.0 蓝 一 紫 [= | 0. 1% 的 水 溶液 
甲 基 黄 2.9~4.0 红 一 黄 0. 1g 指示 剂 溶 于 100mL ， 90% 乙醇 中 
甲 基 橙 3. 1 一 4.4 红 一 黄 3.4 0.05% 的 水 溶液 
省 酚 蓝 3.1~4.6 0. 1g 指示 剂 溶 于 100mL 20% 乙 醇 中 
0.05% 的 水 溶 , 每 100mg 指示 剂 加 
省 甲 酚 绿 人 黄 一 蓝 0.05mol/L NaOH 2. 9mL 
甲 基 红 | 4. 4 一 6.2 红 一 黄 5.2 0. 1g 指示 剂 深 于 100mL 60% 乙 醇 中 
省 百 里 酚 蓝 6.0~7.6 黄 一 蓝 Te 0. 1g 指示 剂 溶 于 100mL 20% 乙 醇 中 
中 性 红 6. 8 一 8.0 红 一 黄 橙 7.4 0. 1g 指示 剂 溶 于 100mL 60% 乙 醇 中 















































酚 红 6.7~8.4 黄 一 红 0. lg 指示 剂 深 于 100mL 60% 乙 醇 中 
酚 栈 8.00~9.6 h 无 色 一 红 0. 1g 指示 剂 溶 于 100mL 90% 乙 醇 中 
下 8.0 一 9.6 黄 一 蓝 0. 1g 指示 剂 溶 于 100mL 20% 乙 醇 中 
百 里 酚 本 9. 4~10.6 无 一 蓝 0. lg 指示 剂 溶 于 100mL 90% 乙 醇 中 
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2. 酸 碱 混合 指示 剂 


一 份 0. 
一 份 '0. 


一 份 0. 
一 份 0. 


一 份 0. 
一 份 0. 


三 份 0， 
一 份 0. 


一 份 0 
一 份 0. 


一 份 0. 
一 份 0. 


一 份 0 
三 份 0. 


一 份 0. 
三 份 0. 


指示 剂 的 组 成 
1% 甲 基 黄 乙醇 溶液 
1% 亚 甲 基 蓝 乙醇 溶液 


1% 甲 基 检 溶液 
25% 靛 蓝 ( 二 磺 酸 ) 水 溶液 


1% 溴 甲 酚 绿 钠 盐 水 溶液 
2% 甲 基 检 水 溶液 


1% 溴 甲 酚 绿 乙醇 溶液 
2% 甲 基 红 乙醇 溶液 


1% 省 甲 酚 绿 钠 盐 水 溶液 
1% 毛 酚 红 钠 盐 溶 液 


1% 中 性 红 乙 醇 溶液 
1% 亚 甲 基 蓝 乙醇 溶液 


1% 甲 酚 红 钠 盐 水 溶液 
1% 百 里 酚 蓝 钠 盐 水 溶液 


1% 百 里 酚 蓝 50% 乙 醇 溶 液 
1% 酚 枉 50% 乙 醇 溶 液 








pH 一 3.2 蓝 紫色 ,pH=3.4 绿 色 








pH=4. 3 蓝 绿色 


pH=3. 5 黄色 ,pH 二 4. 05 黄 绿色 ， 





pH 二 7.0 蓝 紫 色 


从 到 绿 再 到 此 





一 份 0. 
一 份 0. 
主 答 包 
一 份 0. 


1%% 酚 本 乙醇 溶液 
1%% 百 里 酚 本 乙醇 溶液 


1 多 百 里 酚 本 乙醇 溶液 
1% 芋 素 黄 乙醇 溶液 


3. 金属 指示 剂 


指示 剂 

一 | 检 析 贡 

钙 试 剂 亮 蓝 | 酒 红 | >>12.0 
K-B 指示 剂 蓝 酒 红 
有 昌 
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He 
滤 泪 


EE 
加 
滤 


与 固体 NaCl 混合 物 


pH 二 5.4 蓝 绿色 ,pH 二 5. 8 蓝 色 ， 
PH 二 6.0 蓝 带 紫 ,pPH=6. 2 蓝 紫 色 


pH 一 8. 2 玫瑰 红 pH 一 8. 2 清晰 的 紫色 








适用 pH . 
EE 
In 色 | Min 色 配制 方法 被 滴定 离 


Ca?t ,Cd?+ ,Hg2+， 


(1 : 100) 或 0. 5% 水 洲 液 IMg:+ Mn?+ ,Pb?+ ,Zn?+ 


5.0~6.0 
红 ool 2 乙醇 济 液 或 水 溶液 
2.5 


与 固体 NaCl 混合 物 (1 : 
100) 或 0. 5% 乙 醇 溶液 


0. 2g 酸性 铬 蓝 K 和 
0. 4g 蔡 酚 绿 B 溶 于 
100mL 蒸 饮 水 


0. 1% 乙 醇 水 溶液 








Carr He 
Pb Za 


BE Tb 





Ca?+ 


Ca’t+ ,Ba:+ ,Mg?* ,Sr:+ 


IAlS+ Out Zn , TIO 








Fe3+ 


pH 二 9.6 政 瑰 红 ,pH 二 10.0 紫色 


干扰 离子 
Ml ert 
DT i 


InsT NIT Tst 


Al+ ,Fes+ ,Bis+ ， 
Cd2+ ,Coz+ ,Pb2+ 
Bia+ ,Cd?+ ,Coz+ ， 
Hg2+ ,Seca+ ,Pbz+ 
Zn2+ ,Tht+ 
AH+ ,TiO?+ 


4. 氧化 还 原 指示 剂 


ES/V, 


指示 剂 氧化 型 颜色 | 还 原型 颜色 FH J—=1mol/L 配制 方法 





一 业 胺 将 lg 二 莱 胺 在 搅拌 下 溶 于 100mL 浓 硫 酸 和 
EE 100mL 浓 磷 酸 








中 性 红 十 0. 24 0.1% 乙 醇 溶液 
N- 邻 莱 氨 基 莱 he 0. lg 指示 剂 溶 于 50mL 5% 的 NazCOs 深 液 ,并 
甲酸 用 蒸馏 水 稀释 至 100mL 








1. 485g 邻 二 氮 菲 与 0. 695g 硫酸 亚 铁 混合 , 溶 





全 二 拓 瑟 了 CT eb 于 100mL 蒸馏 水 (0. 025mol/L) 
5- 硝 基 邻 二 氮 菲 - i 1. 608g5- 硝 基 邻 二 氮 菲 -Fe( [I ) 与 0.695g 硫酸 
Fe(I) 亚 铁 混合 , 溶 于 100mL 蒸馏 水 (0. 025mol/L) 
5. 吸附 指示 剂 










荧光 黄 1% 钠 盐水 溶液 








1% 钠 盐水 溶液 







1% 钠 盐水 溶液 
0. 1% 乙 醇 溶液 (酸性 ) 


四 溴 荧光 黄 ( 曙 红 ) 
溴 甲 酚 绿 


















二 甲 酚 橙 








罗丹 明 6G 








0. 1% 乙 醇 溶液 






附录 4 常用 缓冲 溶液 及 其 配制 方法 


1. 常用 缓冲 溶液 的 配制 


缓冲 溶液 的 组 成 缓冲 溶液 pH 什 


i 
局 Wd 













配制 方法 
150g 氨基 乙酸 溶 于 500mL 蒸馏 水 后 ,加 80mL 浓 盐 酸 溶液 ， 
用 蒸馏 水 稀释 至 1L 
200g 一 氢 乙 酸 溶 于 200mL 蒸馏 水 后 ,加 40g NaOH ,溶解 后 
用 蒸 饮水 稀释 至 1L 
500g 邻 茶 二 甲酸 毛 钾 溶 于 500mL 蒸馏 水 后 
酸 溶 液 , 用 蒸馏 水 稀释 至 1L 









氨基 乙酸 -HCl 





一 氧 乙 酸 -NaOH 







;加 80mL 浓 盐 


附录 205 





缓冲 溶液 的 组 成 pK, 缓冲 溶液 pH 值 
甲酸 -NaOH 3.76 


HAcNaAc 
六 亚 甲 基 四 胺 -HCIl 5, 15 5.4 
TrisD-HCI 8. 21 8.2 





es Ee | 





氨基 乙酸 -NaOH |9. 60(pKw) | 
NaHCO;-Na:s CO; 10. aoc 


@ 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 。 
2. 常用 标准 缓冲 溶液 的 pH 值 


0.05mol/L 25 人 饱和 酒 石 10. 05mol/L 邻 莱 二 


草酸 三 氢 钾 





续 表 
配制 方法 


95g 甲酸 与 40g NaOH 混合 , 溶 于 500mL 蒸馏 水 后 ,用 蒸馏 
水 稀释 至 1L 


83g NaAc 溶 于 200mL 蒸馏 水 后 ,加 60mL HAc, 用 蒸馏 水 稀 
释 至 1L 


40g 六 亚 甲 基 四 胺 溶 于 500mL 蒸馏 水 后 ,加 10mL 浓 盐 酸 ， 
用 蒸馏 水 稀释 至 1L 

78g NaHzPO, .2HzO 与 179g Nas HPO4 "12H2O 混合 , 溶 于 
500mL 蒸馏 水 后 ,用 蒸馏 水 稀释 至 1L 


25g Tris 试剂 溶 于 200mL 义 馆 水 后 ,加 8mL 浓 盐 酸 , 用 蒸馏 
水 稀释 至 1L 


54g NH4CI 溶 于 200mL 蒸馏 水 后 ,加 63mL 浓 氨水 溶液 ,用 
蒸馏 水 稀释 至 1L 











150g 氨基 乙酸 与 40g NaOH 混合 , 溶 于 500mL 蒸馏 水 后 ,用 
蒸馏 水 稀释 至 1L 


84g NaHCO: 与 179g Naz CO3 混合 , 溶 于 500mL 蒸馏 水 后 ， 
用 蒸馏 水 稀释 至 1L 





0. 025mol/L 
NaHzPO, 十 0.025 
mol/L Naz HPO, 


0.01mol/L 25Y 饱和 和 氢 
氧化 钙 





13. 423 


13. 207 


13. 003 





12. 810 


12. 627 
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12. 454 


12. 289 


12. 133 


12. 043 


11. 984 


11. 841 





11. 750 


11, 574 


11. 449 


附录 5 常用 基准 物 及 其 干燥 条 件 


NazB: Or»* 放 在 含有 NaCl 和 芒 糖 
Na» BO;*10H;O 
而 砂 10H;O 和 侈 和 溶液 的 干燥 器 中 





碳酸 氨 钾 KHCO; K;COs 270 一 300 酸 
草酸 H;C:O04*2H;O H;C;O04*2H,O 室温 ,空气 干燥 碱 或 KMnO, 


邻 茶 二 甲酸 氢 钾 KHCs HO 碱 


30 
110 



































碳酸 钙 CaCOs EDTA 
锌 Zn 室温 干燥 器 中 保存 EDTA 
氧化 锌 ZnO 900 一 1000 EDTA 
氧化 钠 Nacl 500~600 AgNO; 
氯 化 钾 KCl KCl 500 一 600 AgNO3 
硝酸 银 AgNO: 280 一 290 氯 化 物 
氨基 础 酸 HOSO;, NH; HOSO; NH; 在 真空 HzSO4 干 燥 器 中 保存 48b 碱 
铂 卉 吉 中 500 一 550C 下 保存 
氟 化 钠 NaF 40 一 50min, H2SOi 干 燥 器 中 





附录 6 常用 干燥 剂 


名 称 分 子 式 吸水 能 力 燥 速 度 酸 碱 性 再 生 方 式 
硫酸 钙 CaSO， 小 快 中 性 在 163C 下 脱水 再 生 
二 碱 性 
二 








慢 不 能 再 生 
含 碱 性 杂质 200C 下 烘 干 再 生 
快 烘 干 再 生 (251C 分 解 ) 
烘 干 再 生 (251'C 分 解 ) 
| 在 110 一 300'C 下 烘 干 再 生 


| 
| | me 
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氢化 钙 ( 熔 融 过 的 ) 
高 氧 酸 镁 MEg(CCIO4)， 
三 水 合 高 氯 酸 镁 Mg(CIO) "3H2O 


氧化 钢 BaO 
五 氧化 二 磷 PzOs 





续 表 





金属 钠 Na 一 a 不 能 再 生 
分 子 第 结晶 的 铝 硅 酸 盐 酸性 烘 干 ,温度 随 型 号 而 异 


附录 7 常用 熔剂 和 寺 坑 


A | 
(对 试 样 量 而 言 ) | 熔剂 的 性 质 和 用 途 











碳酸 钠 - | | 碱 性 熔剂 ,用 于 分 析 酸 性 矿渣 黏土 .耐火 
碳酸 钾 (1 十 1) 材料 .不溶 于 酸 的 残渣 , 难 深 硫 酸 盐 等 


碳酸 钠 - je 六 | 碱 性 氧化 熔剂 ,用 于 测定 矿石 中 的 总 S、 
硝酸 钾 (12 十 1) As、Cr、V, 分 离 V.Cr 等 物 中 的 Ti 
碳酸 钠 钾 - 碱 性 氧化 熔剂 ,用 于 分 析 铬 铁 矿 、 铁 铁 
ammotp | 。 xs 必 |+| -| [| | 
碳酸 钠 - 碱 性 氧化 溶剂 ,用 于 分 析 铬 铁 矿 铁 、 铁 合 
十 


项 性 熔剂 ,用 于 分 析 酸 性 矿 流 划 十 .耐火 
6~8 倍 同属 we 
碱 性 熔剂 ,用 于 分 析 酸 性 矿 洁 和 土 大 灰 
ek 人 四 |+ 材料 ,不溶 于 酸 的 残 洼 . 难 溶 硫酸 盐 等 
和 | 二 

















碳酸 钠 - 
碱 性 硫化 熔剂 ,用 于 自 铅 、 铜 、. 银 等 中 分 离 
硼酸 本 5 主要 用 于 分 解 硅 酸 盐 ( 当 测定 其 中 的 碱 金 
(熔融 , 研 细 ) 由 属 时 ) 


碱 性 氧化 熔剂 ,用 于 测定 矿石 和 铁合金 中 

人 em le A We 

tt i 碱 性 熔剂 ,用 于 测定 锡 石 中 的 Sn 分 解 奸 

pt 8 一 12 售 = 一 | 组 . 镜 : 策 . 锡 ; 分 解 有 色 矿 石 烘 烧 后 的 产品 ， 
分 离 然 和 钒 等 

注 :“ 十 ”可 以 进行 熔融 ,“ 一 ”不 能 用 以 熔融 ， 以 免 损 坏 增 塌 ， 近 年 来 采用 珍 四 气 乙 燃 卉 塌 代替 铂 器 咀 用 于 氢气 

酸 焙 样 


酸 盐 等 
硫酸 氢 钾 12 一 14 倍 本 | 酸性 溶剂 ,用 于 分 解 硅 酸 盐 、 钨 矿石 、 熔 融 
( 焦 硫 酸 钾 ) (8 一 10 倍 ) Ti、Al、Fe、Cnu 等 的 氧化 物 
分 析 化 学 实验 


附录 8 滤器 及 其 使 用 


1. 国产 滤纸 厂 滤纸 规格 ? 


下 本 


类 别 
灰分 


定量 滤纸 
0. 02mg/ 张 


这 E 
RW | sn ea | 
实用 例 Fe(OH)。AI(OH)， BaSO， 








编号 
类 别 
灰分 


127 209 211 214 
定性 滤纸 
0. 02mg/ 张 








滤 速 (s/100mL) 
滤 速 区 别 
盒 上 包 带 标志 


60~100 100~160 160~200 200~240 
快速 中 速 慢 速 慢 速 





蓝 白 红 栓 


加 系 北京 滤纸 厂 产品 规格 。 
2. 玻璃 砂 芯 滤器 规格 及 使 用 


一 般 用 途 





过 滤 粗 颗粒 沉淀 ,收集 或 分 布 粗 分 子 气体 





过 滤 较 粗 颗粒 沉淀 ,收集 或 分 布 较 粗 分 子 气体 








过 滤 化 学 分 析 中 一 般 结 晶 沉 泻 和 杂质 。 过 滤 水 银 , 收 集 或 分 布 一 般 气 体 
过 滤 细 颗粒 沉淀 ,收集 或 分 布 细 分 子 气体 





过 滤 极 细 颗 粒 沉淀 , 滤 除 较 大 细菌 








滤 除 细菌 


3. 玻璃 滤器 的 化 学 洗涤 液 





























过 滤 沉 淀 物 有 效 洗涤 液 

脂肪 , 脂 襄 CCl 或 适当 的 有 机 溶剂 

黏 胶 , 葡 萄 粮 盐酸 , 热 氨水 ,5 名 一 10%% 碱 液 ,或 热 硫酸 和 硝酸 的 混合 酸 

有 机 物质 热 铬 酸 洗 液 ,或 含有 少量 KNO: 和 KCIO, 的 浓 硫 酸 ,放置 过 夜 
BaSOy 100 亿 浓 硫酸 ,或 含 EDTA 的 氨 溶 液 ,浸泡 

-十 一 
HgS >- 热 王 水 
AgCl NH3*"HsO 〇 或 NazSzO 〇 ;溶液 
铝 和 硅化 合 物 残 渣 先 用 2% 氢 氟 酸 , 继 用 浓 硫 酸 洗涤 ,立即 用 水 洗 ,再 用 丙酮 重复 漂洗 ,至 无 酸 痕 为 止 


注 ，1. 新 玻璃 滤器 使 用 前 应 先 以 热 盐酸 或 铬 酸 洗 液 抽 滤 一 次 ， 并 随即 用 水 冲洗 干净 ， 使 滤器 中 可 能 存在 的 灰尘 杂质 完 
全 清除 干净 。 每 次 用 毕 或 经 过 一 段 时 间 使 用 后 ， 都 必须 进行 有 效 的 洗涤 处 理 ， 以 免 因 沉淀 物 堵塞 而 影响 过 滤 效 果 。 

2. 玻璃 滤器 不 宜 过 滤 浓 氧气 酸 、 热 浓 磷 酸 、 热 或 冷 的 浓 碱 液 ， 以 免 滤 板 的 微粒 被 溶解 ,使 滤 孔 扩大 ， 或 滤 板 脱 
裂 。 玻 璃 滤器 不 能 用 于 过 滤 加 过 活性 炭 的 溶液 
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